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RESUMO
F o r a m  r e v i s t o s  os m e c a n i s m o s  de t r a n s p o r t e  de m a t é r i a  na 
s i n t e r i z a ç ã o  e t é c n i c a s  de a t i v a ç ã o ,  c o m  ê n f a s e  na s i n t e r i z a ç ã o  c o m  
f a s e  l í q u i d a .
E s t u d o u - s e  a i n d a  a i n f l u ê n c i a  da t e m p e r a t u r a .  de 
s i n t e r i z a ç ã o ,  do t e m p o  de s i n t e r i z a ç ã o ,  do teor de C u 3 P a d i c i o n a d o  
ao f e r r o ,  da g r a n u I o m e t r i a  do a d i t i v o  e da a t m o s f e r a  de 
s i n t e r i z a ç ã o  c o m  o o b j e t i v o  de a v e r i g u a r  a p o s s i b i l i d a d e  de 
o b t e n ç ã o  de p r o p r i e d a d e s  m e c â n i c a s  m o d e r a d a s  e boa p r e c i s ã o  
d i m e n s i o n a l ,  m e d i a n t e  b a i x a  t e m p e r a t u r a  de s i n t e r i z a ç ã o .
A m a i o r i a  dos c o m p o n e n t e s  f e r r o s o s  s í n t e r i z a d o s  t ê m  como 
r e q u i s i t o s  l i m i t e  de r e s i s t ê n c i a  s u p e r i o r  a 3 D D  M P a  e a l o n g a m e n t o  
de a p r o x i m a d a m e n t e  4%, a s s o c i a d a s  à boa p r e c i s ã o  d i m e n s i o n a l .  Os 
r e s u l t a d o s  o b t i d o s  i n d i c a r a m  ser p o s s í v e l  a o b t e n ç ã o  de 
p r o p r i e d a d e s  m e c â n i c a s  m o d e r a d a s ,  c o m  a a d i ç ã o  de 3 , 5 %  de C u g P ao 
f e r r o  em s i n t e r i z a ç ã o  a B 7 0  °C por 1 hora, ou a d i ç ã o  de 2 , 5 %  de 
C u 3 P m e d i a n t e  s i n t e r i z a ç ã o  a 10 3 0  °C por 30 m i n u t o s ,  p o s s i b i l i t a n d o  
a u m e n t a r  a c o m p e t i t i v i d a d e  do p r o c e s s o  de f a b r i c a ç ã o  por m e t a l  urgi a 
do p ó .
A p r e c i s ã o  d i m e n s i o n a l  foi c a r a c t e r i z a d a  nos s e n t i d o s  
l o n g i t u d i n a l  e t r a n s v e r s a l  em r e l a ç ã o  à c a v i d a d e  da m a t r i z  e em 
r e l a ç ã o  ao c o m p a c t a d o  v e r d e .
Os r e s u l t a d o s  i n d i c a r a m  que a v a r i a ç ã o  d i m e n s i o n a l  é
f o r t e m e n t e  d e p e n d e n t e  da t e m p e r a t u r a  de s i n t e r i z a ç ã o , do t e o r  de 
Cu P a d i c i o n a d o  e do r e f e r e n c i a l  a d o t a d o  para m e d i ç ã o  ( l o n g i t u d i n a l3
ou t r a n s v e r s a l ) .  C o n c l u i u - s e  a i n d a  que, do p o n t o  de v i s t a  
i n d u s t r i a l ,  a c a r a c t e r i z a ç ã o  da v a r i a ç ã o  d i m e n s i o n a l  em v a l o r e s  
p e r c e n t u a i s  po d e  não ser a d e q u a d a  d e v i d o  à f o r t e  i n f l u ê n c i a  do 
r e f e r e n c i a l  a d o t a d o ,  se rido p r e f e r í v e l  o uso de v a l o r e s  a b s o l u t o s .  
F i n a l m e n t e  c o n s t a t o u - s e  que, sob c e r t a s  c o n d i ç õ e s ,  a v a r i a ç ã o  
d i m e n s i o n a l  r e s u l t a n t e  da r e l a x a ç ã o  do c o m p a c t a d o  é s i g n i f i c a t i v a  
em r e l a ç ã o  à v a r i a ç ã o  d i m e n s i o n a l  t o t a l ,  e v i d e n c i a n d o  a i m p o r t â n c i a  
da r i g i d e z  da m a t r i z  de c o m p a c t a ç ã o .
ABSTRACT
T h i s  d i s s e r t a t i o n  d e a l s  w i t h  the m e c h a n i s m s  of m a s s  
t r a n s f e r  in s i n t e r i n g  and a c t i v a t i o n  t e c h n i q u e s ,  m a i n l y  in l i q u i d  
p h a s e  s i n t e r i n g .  S i n t e r i n g  t e m p e r a t u r e  and t i me, C u 3 P c o n t e n t  in 
iron, a d d i t i v e  g r a i n  s i z e  and s i n t e r i n g  a t m o s p h e r e ,  as well as 
i n f l u e n c e s  in o r d e r  to a c h i e v e  m o d e r a t e  m e c h a n i c a l  p r o p e r t i e s  and 
g o o d  d i m e n s i o n a l  p r e c i s i o n ,  in low t e m p e r a t u r e  s i n t e r i n g  are a l s o  
s t u d i e d .
T h e  m a j o r i t y  of s i n t e r e d  iron c o m p o n e n t s  m u s t  have 
m o d e r a t e  m e c h a n i c a l  p r o p e r t i e s  ( t e n s i l e  s t r e n g t h  g r e a t e r  t h a n  3 0 D  
M P a  and e l o n g a t i o n  a r o u n d  4 % )  a s s o c i a t e d  to go o d  d i m e n s i o n a l  
precision.
R e s u l t s  h a v e  s h o w  t h a t  it is p o s s i b l e  to a c h i e v e  
m o d e r a t e  m e c h a n i c a l  p r o p e r t i e s  w i t h  t h e  a d d i t i o n  of 3 , 5 %  C u g P to 
iron (8 7 0  °C, 1 ho u r  s i n t e r i n g )  or 2,5110 C u g P (1D3D°C, 3D m i n u t e s  
s i n t e r i n g ) .  It is p o s s i b l e  by t h i s  w a y  to r a i s e  the c o m p e t i v i t y  of 
the p o w d e r  m e t a l l u r g y  f a b r i c a t i o n  p r o c e s s .
D i m e n s i o n a l  p r e c i s i o n  w a s  c h a r a c t e r i z e d  in l o n g i t u d i n a l  
and t r a n s v e r s a l  s e n s e s  in r e l a t i o n  to the die c a v i t y  and to the 
g r e e n  c o m p a c t .  R e s u l t s  ha v e  s h o w  t h a t  d i m e n s i o n a l  v a r i a t i o n  is 
s t r o n g l y  d e p e n d e n t  on s i n t e r i n g  t e m p e r a t u r e ,  C u 3 P c o n t e n t ,  and on 
t h e  a d o p t e d  r e f e r e n t i a l  for m e a s u r i n g  ( l o n g i t u d i n a l  or
t r a n s v e r s a l ) ,  it is a l s o  c o n c l u d e d  that, f r o m  the i n d u s t r i a l  p o i n t  
of view, the c h a r a c t e r i z a t i o n  of the d i m e n s i o n a l  v a r i a t i o n  in 
p e r c e n t  v a l u e s  m i g h t  not be a d e q u a t e ,  b e c a u s e  of the s t r o n g  
i n f l u e n c e  of the a d o p t e d  r e f e r e n t i a l ,  r a t h e r  u s i n g  a b s o l u t e  
v a I u e s .
F i n a l l y ,  it is n o t e d  that, u n d e r  c e r t a i n  c o n d i t i o n s ,  the 
d i m e n s i o n a l  v a r i a t i o n  of the g r e e n  c o m p a c t  ( s p r i n g b a c k )  is 
s i g n i f i c a t i v e  in r e l a t i o n  to the total d i m e n s i o n a l  v a r i a t i o n ,  
s h o w i n g  the i m p o r t a n c e  of the s t i f f n e s s  of the c o m p a c t i n g  die.
1CAPITULO 1 
INTRODUÇÃO E OBJETIVOS
A m a i o r i a  dos c o m p o n e n t e s  f e r r o s o s  s i n t e r i z a d o s  e n c o n t r a  
a p l i c a ç ã o  e m  s i t u a ç õ e s  que e x i g e m  b a i x a  r e s i s t ê n c i a  (3GD M P a )  
a s s o c i a d a  a uma boa p r e c i s ã o  d i m e n s i o n a l  ( v i s t o  que t a i s  p r o d u t o s  
t e n d e m  a c o m p e t i r  c o m  p r o c e s s o s  de f a b r i c a ç ã o  por u s i n a g e m )  [1,23. 
N e s t e  caso, os e l e m e n t o s  t i p i c a m e n t e  a d i c i o n a d o s  ao f e r r o  são o 
c o b r e ,  n í q u e l  e o c a r b o n o ,  c o m  t e m p e r a t u r a  de s i n t e r i z a ç ã o  de 1 1 2G 
a 1 1 5 0  °C.
Do p o n t o  de v i s t a  i n d u s t r i a l ,  há e s t i m a t i v a s  que uma 
r e d u ç ã o  de 1D0 °C na t e m p e r a t u r a  de s i n t e r i z a ç ã o  p o s s i b i l i t e  uma 
e c o n o m i a  de 2 0 %  no c o n s u m o  de e n e r g i a  e 5 D %  n o s  c u s t o s  de 
m a n u t e n ç ã o  do f o r n o  [33, a u m e n t a n d o  a c o m p e t i t i v i d a d e  do p r o c e s s o  
em r e l a ç ã o  aos d e m a i s . A  p o s s i b i l i d a d e  de r e d u ç ã o  da t e m p e r a t u r a  
e s t á  l i g a d a  à c i n é t i c a  de t r a n s p o r t e  de m a t é r i a  do a d i t i v o  
u t i l i z a d o  d u r a n t e  a s i n t e r i z a ç ã o .  No c a s o  do uso de c o b r e ,  há uma 
f o r t e  r e d u ç ã o  da c i n é t i c a  a b a i x o  de 10 8 3  °C d e v i d o  à s o l i d i f i c a ç ã o  
do m e s m o .
T a n t o  a l i t e r a t u r a  [3,33 c o m o  t r a b a l h o s  em 
d e s e n v o l v i m e n t o  no L A B M A T  [5,63 i n d i c a m  que há a p o t e n c i a l i d a d e  do
e m p r e g o  óe Cu a P  c o m o  a d i t i v o  de s i n t e r i z a ç ã o  do f e r r o ,  c o m  a 
f i n a l i d a d e  de b a i x a r  a t e m p e r a t u r a  de s i n t e r i z a ç ã o .Por o u t r o  lado, 
t r a b a l h o s  a n t e r i o r e s  C 6 -8], a p e s a r  de i n d i c a r  a p o t e n c i a l i d a d e  do 
uso de Cu P, não h a v i a m  i o g r a d o  ê x i t o  q u a n t o  à o b t e n ç ã o  deB
p r o p r i e d a d e s  m e c â n i c a s  m o d e r a d a s  m e d i a n t e  b a i x a  t e m p e r a t u r a ,  
d e v i d o  p o s s i v e l m e n t e ,  às c o n d i ç õ e s  i n a d e q u a d a s  a d o t a d a s  nos 
e x p e r  i m e n t o s  .
N e s t e  t r a b a l h o ,  r e v i s a r a m - s e  os m e c a n i s m o s  de t r a n s p o r t e  
de m a t é r i a ,  t é c n i c a s  de a t i v a ç ã o  ( c o m  ê n f a s e  em f a s e  l í q u i d a )  e as 
p r o p r i e d a d e s  dos m a t e r i a i s  f e r r o s o s  de uso t í p i c o .
Do p o n t o  de v i s t a  e x p e r i m e n t a l ,  v i s o u - s e  e s t a b e l e c e r  a 
i n f l u ê n c i a  da t e m p e r a t u r a  e q u a n t i d a d e  de a d i t i v o  (Cu3 P) nas 
p r o p r i e d a d e s  m e c â n i c a s  ( r e s i s t ê n c i a  e a l o n g a m e n t o )  e na p r e c i s ã o  
d i m e n s i o n a l  do m a t e r i a l ,  m e d i a n t e  o e m p r e g o  de c o n d i ç õ e s  de 
p r o c e s s o  ( m e n o r  g r a n u I o m e t r i a  e m a i o r  p r e s s ã o  de c o m p a c t a ç ã o )  
d i f e r e n t e s  e m a i s  a d e q u a d a s  que a q u e l a s  dos t r a b a l h o s  a n t e r i o r e s .
3CAPITULO 2 
MECANISMOS DE TRANSPORTE DE MATÉRIA 
E TÉCNICAS DE ATIVAÇÃO.
Em m e t a l u r g i a  do pó, o processo de sinterização pode ser 
definid o de uma forma global ou local.
Do ponto de vista macroscópico, a sinter izacão é 
definid a como um p r o c e s s o  de tratamento térmico que aumenta a 
resistência do c o m p a c t a d o  sem que haja fusão gen eralizada do 
material Cí,93. Por outro lado , do ponto de vista microscópico, o 
processo de s i n t e r i z a ç ã o  consiste no transporte de matéria visando' 
a homogeneização dos pote n c i a i s  químicos locais presentes no 
sistema, cuja c o n s e q ü ê n c i a  é a redução da superfície livre, 
(redução da p o r o s i d a d e  e/ou aumento do tamanho de grão) e 
homogeneizaç ão dos e l e m entos C10-í4 3 . Assim sendo, torna-se 
essencial a compre e n s ã o  dos mecanismos de transporte de matéria, 
que podem operar durante a sinterização, para que se possa 
controlar as p r o p r i e d a d e s  des ejadas no material.
Neste capítulo, d i s c u ti r-se-ão os diversos mecanismos de 
transp orte de matéria  e sua influência relativa nos sistemas 
metálicos e cerâmicos típi cos existentes. A b o r d a r - s e - á , ainda, as 
diversa s técnicas de a t i v a ç ã o  da sinterização.
42 . í . M E C A N I S M O S  DE SINTE R I Z A Ç X O
0 t r a n s p o r t e  de matéria é o aspecto microscópico 
fundamental do p r o cesso de sinterização. Apesar de que diversos 
mecanismos podem atuar simu 11 a n t e a m e n t e , geralmente um deles é 
mais s i g nificat ivo que os demais.
Os d i v e r s o s  mecanismos que podem atuar num dado sistema 
sãos í> e v a p o r a ç ã o  e condensação, 2> difusão, 3) escoamento 
viscoso, 4) e s c o a m e n t o  plástico, 5) fase líquida.
a) E v a p o r a ç ã o  e cond en s a ç ã o  CÍ0-Í4D
Eni m a t e riais de elevada pressão de vapor, o fluxo de 
material pode se dar através da fase gasosa e, como ilustrado na 
figura í, o material migra da superfície  para o pescoço, 
resultando num c rescimen to do contato. Porém, não se tem a 
aproximação dos centros das part ículas, de onde se conclui que 
esse mecanismo não propicia a d e nsificação e sim somente o 
crescimento de grão..
Transferencio 
de Material
Figura i - E s tági o inicial da sint erização por evaporação- 
c o n d e n s a ç ã o  Cííü.
A força motriz, neste caso, consiste nas distintas
pressões de vapor resultantes dos raios de curvaturas diferentes 
entre s u p e r f í c i e  e pescoço. Esse mecanismo não é de grande 
importância para os materiais metálicos ou cerâmicos, já que estes 
a p r e s e n t a m  uma baixa pressão de vapor.
A s i n t e r i z a ç ã o  de Zn e de NaCl são exemplos onde este 
mecan i s m o  é significativo.
b) Difusão C10-143
Se a pressão de vapor é baixa, a principal transferência 
de matéria o corre por difusão no estado sólido. Nesse caso, a 
força m o t riz para o transporte de matéria resulta da diferença de 
energia livre entre a região do ‘"pescoço" e da superfície da 
partícula (diferença entre os raios de curvatura da superfície e 
do " p e s coço" da partícula ). Dessa maneira, tem-se justificada a 
difusão dos á tom os na direção do pescoço, mesmo não havendo 
g radientes químicos»
A figura 2 ilustra o transporte de matéria e a tabela 1 
sintetiza os divers os mecanismos estudados até a q u i .
T o d o s  os mecanismos mostrados na figura 2 transportam 
matéria para o "pescoço", resultando em crescimento de grão, mas 
somente a t r a n s f e r ê n c i a  a partir de discordânc ias no material oú 
originada em c o n torno de grão entre as pa rtículas causam 
e n c o l h i m e n t o  e redução da porosidade, ou seja, m ecanism os 4,5,6.
Tabela í - C a m i n h o s  altern a t i v o s  para o transporte de matéria 
d u r a n t e  o estágio inicial de sinteriz açao ClíH.
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M E C A N I S M O CAMINHO DE 
TRANSPOR TE
ORIGEM DE 
MATÉRIA
SUMIDOURO DE 
MATÉRIA
í DI FUSSO S UPE RFICIAL SUPERFÍCIE "PESCOÇO"
2 D I FUS SO V OLUMÉTRI CA SUPERFÍCIE "PESCOÇO"
3 EVAPORAÇÃO SUPERFÍCIE "PESCOÇO"
4 DIF. EM CONT. G R a O CONT. GRSO "PESCOÇO"
b DI FUSSO VOLUMÉ TRICA CONT. GR80 "PESCOÇO"
ó D I F USSO VOLUMÉTRICA DISCOR DANCIAS "PESCOÇO"
Figura 2 - C a m i n h o s  alternat ivos de transporte de matéria durante 
os estágio s de s i nt er i zação Ciíll.
c) E s c o a m e n t o  viscoso L 11 ,14,15]
A forca motriz do escoamento viscoso consiste na tensão 
cie tração existente no "pescoço" e na tensão de c ompressão 
existente na super fície da partícula, cuja origem está nos raios 
de curvatura. Essas tensões causam um fluxo viscoso de material 
para a região do poro,,
Esse mecanismo ocorre em alguns sólidos cristalinos 
(aço rápido obtido através de sinte rização s u p e r s ó l idus) e 
materiais amorfos sendo muito importante na sinter i z a ç ã o  de 
•v i d r o s .
d) E s c o a m e n t o  plást ico C l 1,143
A força motriz do escoamento plástico é semelhan te à 
anterior, isto é, a e xistência de tensões na região do poro. Por 
outro lado, tais tensões podem ter origem numa tensão externa 
aplicada sobre o material. Obviamente, o mecanismo de transp orte 
de matéria é o de deformaç ão plástica causada pelo m o v i ment o das 
d i s c o r d â n c i a s . Este mecanismo tem importância em sistemas 
s i n t e r i z a d o s  sob pressão, tal como compactação isostática a 
quente.
e) F a s e  líquida £11,15,183
Até aqui, os mecanismos anter iormente citados são 
atuantes na presença ou não de heter o g e n e i d a d e s  químicas. A 
p resença de h e t e r o geneidad es químicas pode gerar uma fase líquida 
que introduz dois mecanismos adicionais de transporte de matéria.
0 primeiro, consiste no espalhamento do líquido devido à 
m o l h a b i1 idade do mesmo e à ação de forças capilares, a carre tando
numa aceleraçã o da homogeneização. 0 segundo, consiste na solução 
e r e p r e c i p i t a ç ã o  de átomos através do líquido (aqui a força motriz 
é a d i f e r e n ç a  de potencial químico entre os raios da superfície e 
cio pescoç o das partículas). Neste caso, a maior mobilidade 
d i fusionai dentro do líquido contribui para a d e n s i f i c a ç ã o , mas, 
por outro lado, acarreta em um aumento dos processos de 
c r e s c i m e n t o  de grão»
A figura 3 mostra e s q u e m a t i c a m e n t e  o transporte de 
matéria, através do líquido, da super fície para o pescoço«
A
aditivo difusão do aditivo
COMPACTADO SINTERIZAOO
Frigura 3 - Modelo e s quem ático para a ativação da sinter ização por 
fase líquida T.í73„
C o m p a r a n d o - s e  a figura 3 com a figura 2 const ata-se que
a presença de fase líquida tende a ter forte efeito acelerador da 
cinética, devido a difusão através da fase líquida (mecanismo de 
s o l u ç ã o - r e p r e c  i p i t a ç ã ó ) .
2.2. I M P O R T Â N C I A  DOS D I V ERSOS ME CAN I S M O S  DE TRANSPORTE 
E M  M A T E R I A I S  METÁLICOS E CERÂM I C O S  C 1,9-1711
Anter iormente, foram caract e r i z a d o s  os diversos 
m e c a n i s m o s  de t r a n s p o r t e  de matéria e, a seguir, apresentar-se-á a 
tabela 2, r e l a c i o n a n d o  esses mecanismo s e sua importância em 
sistema s t í p i c o s  metá licos e cerâmicos.
TABELA 2 ~ M e c a n i s m o s  predominantes na sinter ização de materiais 
m e t á l i c o s  e cerâmicos.
Mecan i smo Mat er i al E x e m p 1 os Import ânc i a
E v a p o r a ç ã o / Met a i s Zn, Mn pouca
C o n d e n s a ç ã o Cerâm i cos NaCl pouca
D i fusão Met a i s Fe, Cu, Ti mu i t a
Cerâm i cos A 1 2 0 3 mu i t a
Fluxo Met a i s Aço ráp i do só em (i )
V i scoso Cerâm i cos S i 1 i cat o s , S i 02 só em (2)
E s c o a m e n t o Met a i s Al-Cu-Mn só em (3)
P 1ást i co Cerâm i cos SiC só em (3)
Fase Met a i s Fe-Cu, FeP mu i t a
Líquida Cerâm i cos U O 2-T i 0 2 ,Cermets mu i t a
<í> S i n t e r i z a ç ã o  S u p e r s ó l idus»
<2) S i s t e m a s  com fase vitrea.
(3) M e t a i s  sinte rizados sobre pressão e forjamento a quente
Na t abel a 2 constata-se que o m e c a nismo  de difusão e os 
mecanism os p r e s e n t e s  na sint e r ização com fase líquida são os mais
2 . 3 -  T É C N I C A S  DE A T I VAÇXO
E x i s t e m  diversas técnicas para acelerar os mecanismos de 
transporte de m a tér ia (ativação) com o objetivo de aumentar a 
c o m p e t i t i v i d a d e  do process o (melhoria das propr iedades, redução da 
t emperatura  e/ou tempo de s i n t e r i z a ç ã o ) .
As d i v e r s a s  técnicas de ativação são abordadas a seguir.
a)-ReduçSo da porosidade inicial £15,17,19-223
A r e d u ç ã o  da p orosidade inicial, presente no compactado 
verde, não se constitui propriamen te na acel er a ç ã o  de algum 
mecanismo de t r a n s p o r t e  de matéria, mas possibili ta a obtenção de 
poros idades f i nais menores, result ando em melhoria de prop riedades 
do s i nt er i z a d o .
M u i t a s  t é c n i c a s  baseiam-se na redução da porosidade 
inicial, tais como! 1-aumento da pressão de compactação? 2-aumento 
cia compress i b i 1 i dade dos pós; 3-uso de lubrificantes; 4-uso de 
c ompactação  sob e s t a d o  triaxial de tensões (CIP, HIP, etc) e 5-uso 
da técnica de liga adequada, visando preservar a c o m p a c t a b i 1 idade 
(com a v a n t a g e m  adicional de evitar a f ormação de fases 
intermediárias que pr ejud i c a r i a m  a cinética de transporte).
b)—Intensi-ficaçSo do escoamento plástico C19,20,22-243
A r o t i n a  básica da metalurgia do pó consiste nas etapas 
de c ompactação e s i n t e r i z a ç ã o . Algumas variantes desse processo 
foram d e s e n v o l v i d a s  no sentido de combinar os efeit os de: 1- 
c o m p a c t a ç ã o  sob estado triaxial de tensões, já citado 
anter iormente, v i s a n d o  reduzir e homogeneizar a distri b u i ç ã o  de
1.0
densid ade no compacta do verde, tal como na compactação isostática 
a frio e; 2- d efor mação plástica a quente (visando acentuar o 
mecan i s m o  de e scoament o plástico durante a s i n t e r i z a ç ã o , 
result a n d o  em forte redução da p orosi d a d e  final do material 
durante a sinterização, tal como na compactação isostática a 
q uente e no forjam ento a quente).
c>-Intens»ficaçSo da difusSo C2®,22,253
A d i fusividade dos elem entos pode ser intensificada 
mediant e as seguintes técnicas: 1-aumento da tempera tura de 
sinter i z a ç ã o  (por elevar o c o efici ente de difusão); 2~redução da 
g r a n u l o m e t r i a  das partíc u l a s  (por elevar a dif usividade devido ao 
menor raio de curvatura) 3 - u t i 1 ização de fases de maior 
c o e f i c i e n t e  de a utodi f u s ã o  (como na sinterização em campo 
ferrítico) 3 - p o s s i b i 1 itar formação de camada, na superfície  das 
partículas, com alta densidade de defeitos cristalinos (mediante 
uso de ativado res a base de Ni e Pd em ligas de W e/ou Mo, ou 
ainda me diante uso de atmosf eras que reduzam a camada oxida como 
no caso do HC1 em hidrogênio) e 4 - p o s s i b i 1 itar um caminho de 
difusão cineticamente  mais rápido (difusão através de fase
1 í q u i d a ) «
i  i
d>-Intensif icaçSo do fluxo viscoso Cií,í4,íó3 
0 fluxo viscoso pode ser intensificado mediante uso das 
seguintes técnicas* í-uso de fase vítrea, isto é, uma fase amorfa 
sem s olubi l i d a d e  na matriz (como no caso de algumas cerâmicas) e
2-uso de fase líquida com pouca solubilidade  na matriz (como no 
estágio de rearranjo durante a sinterizaçã o de alguns sistemas
ferrosos com fase líquida)»
e ) - I n t e n s i f i c a ç ã o  da e v a p o r a ç S o / c o n d e n s a ç S o  C25-29D
A intensificação do transporte via fase gasosa tem sido 
obtida m e d i a n t e  uso de aditivos a base de carbonatos em sistemas 
ferrosos, por possibilitar transporte de carbono através da fase 
gasosa  g erada durante a s i n t e r i z a ç ã o .
f > - I n t e n s i f i c a ç S o  da fase liquida
Dentre as diversas técnicas utili zadas para acelerar os 
m e c a n i s m o s  de tr ansporte de matéria, destaca-se a s i nterizaçã o com 
fase líquida, como amplamente empregada na fabricação de 
c o m p o n e n t e s  ferrosos. 0 modo de. se intensificar o e spalhamento 
líquido (s i n t e r i z a ç ã o  com fase 1 í q uida) , está basica m e n t e  apoiado 
na seleção a d e q uada do aditivo. Este aspecto é discutido no 
p r ó x imo capítulo»
í  2
CAPITULO 3
CARACTERÍSTICAS d a  SINTERIZAÇÃO c o m  f a s e  l i q u i d a
A presença de fase líquida possibilita  acelerar a 
c i n ética de transp orte de matéria durante a sinterização, 
re s u l t a n d o  em maior densidade relativa do material, se comparada 
com a sinter ização no estado sól ido. Por conseguinte, esta técnica 
pe rmite aumentar a c ompetitividade da metalurgia do pó em relação 
aos demais p r o c es sos de fabricação Cí5,17,2®,223«
Nesse capítulo, discutir- se-ão os p ossíveis tipos de 
fase líquida, principai s características de cada tipo, fenômenos 
e n v o l v i d o s  na sinterização (estágios) e critérios para seleção de 
elementos de liga«
3.í—TIPOS DE FASE LlQUIDA
D e p e n d e n d o  do tipo de sistema utilizado, composição 
final da liga, técnica de liga e temperatura de sinterização, 
pode-se  ter fase líquida permanente ou transiente.
a>—Fase líquida peraanente Cí4-íó,253.
A c a r a c t erística principal da sinterização com fase 
líquida p e r m a n e n t e  reside no fato de que a composição final da
liga (isto é, a t i n g i d o  o estado de equilíbrio do sistema), na 
t e m p e r a t u r a  de sinterisação, situa-se numa região do diagrama de 
eq u i l í b r i o  em que há uma fase líquida, conforme ilustrado na 
f igura 4, ondes Cm = composição média da liga e Ts = temperatur a 
de s i nt er i zação
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Fi g u r a  4 ~ D i a g r a m a  de fases com características  pará fase líquida 
perma n e n t e s  (a) sem difusão inicial; (b) com difusão 
inicial.
N o t e - s e  que, a definição de fase líquida p ermanente se 
refere s o mente ao estado final (portanto, de equilíbrio) do 
sistema. Assim sendo, pode haver casos em que a fase líquida 
perman e n t e  é f o r m a d a  instantaneamente, como no sistema Fe~í0Cu  
(basta atingir o ponto  de fusão do cobre) ou então, há casos em 
que se n e c e s s i t a  d i fusã o inicial para a formação do líquido, como 
é o caso do s i s t e m a  Fe-Mo.
As p r i n c i p a i s  c aracterísticas da s i n ter ização com
p r e sença de fase líquida perma nente são: í - p o s s i b i 1 idade de 
atingir uma d e n s i d a d e  relativa final próxima à teórica; 2- 
p o s s i b i l i d a d e  de r e d u ção da temperat ura de s i n t e r i z a ç ã o ? 
3--exigência de a d i ç ã o  de elementos de liga acima do teor máximo 
de s o l u b i l i d a d e  na matriz ; 4--ut i 1 i zação de mistura de pós puros 
(caso do Fe+Cu> ou p a r c i a l m e n t e  ligados (caso do Fe-FeaP) e 
5- p o s s i b i l i d a d e  de c r e s c i m e n t o  de grão acentuado.
E x e m p l o s  c l á s s i c o s  de sint erização com fase líquida 
p e r m a n e n t e  são o metal duro e Fe-Í0% Cu.
b )- S i n t c r i z a ç S o  s u p e r s ó l i d u s  C 15,16,20,25,303
A s i n t e r i z a ç ã o  s u p ersólidus é um caso particular da 
s i n t e r i z a ç ã o  com fase líquida permanente. A utili z a ç ã o  de pós 
pré-1 igados ao invés de mistura de pós elementares ou par cialmente 
ligados é a principal diferença entre elas.
O s  pós p r é - 1 i g a d o s  são sinterizados  em uma temperatura 
pouco acima da linha sólidus, onde se terá a formação de um filme 
líquido no c o n t o r n o  de grão do interior de cada partícula. Este 
f e n ômeno tem o r i g e m  no fato de que, durante a fabricaç ão do p ó r 
por a t o mização, o c orr e segregação dos elemento s de mais baixo 
ponto de f u s ã o  para o contorno de grão (zonamento) devido à 
s o l i d i f i c a ç ã o  em c o n d i ç õ e s  de n ã o - e q u i 1 íbrio.
D u r a n t e  a sinterização, o líquido formado no interior 
das p a r t í c u l a s  r e sult a numa fragmentação das mesmas, geran do maior 
h o m o g e n e i d a d e  da distr i b u i ç ã o  do líquido e acentuada d e n s i f i c a ç ã o , 
c o n f o r m e  ilustra a figura 5.
i  6
SINTERIZAÇÃO SUPER- SÓUOA 
RARTÍCULA PR^ -LIGADA
DENSIFICAÇÃO
Figura 5 - D i a g r a m a  da s i n t e r i z a ç ã o  supersólidus L303 „
As p r i n c i p a i s  caracter íst icas da si nterização 
s u p e r s ó l i d u s  c o n s i s t e m  ems í~utilização de pós pré--l i gados ?
2 - n e c e s s i d a d e  de control e estreito da temperatura de sinterização;
3 - p o s s i b i 1 idade de re fino de grão em relação à s i n t erização 
convencional com fase líquida; 4-poss i b i 1 i dade de obtençã o de uma 
estrutura b a s t a n t e  homogênea»
Os e x e mpl os típicos de aplicação de sinterização 
supers ó l i d u s  c o n siste no caso dos aços ferramenta s e aços rápidos, 
r e s u l t a n d o  em m i c r o e s t r u t u r a s  mais homogêneas e de maior 
vida u t i 1 r que no caso da fabricação por m etalurgia  de lingote»
c)-Fase líquida transiente IIÍ4-Í6,253
N esse sistema, a sinterização ocorre envolvendo a 
formação e posterior solid ificação da fase líquida por 
h o m o g e n e i z a ç ã o  difusional <super- resf r i a m e n t o  constitucional), na 
temper a t u r a  de sinterização. Deve-se notar que, o que caracter iza
a fase líquida transiente, é o fato da composiç ão da liga 
s i t u a r - s e  totalm e n t e  no campo sólido (diagrama de equilíbrio) para 
a t e m p e r a t u r a  de s i n te rização considerada, conforme ilustra a 
figura 6.
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Figura 6 - D i a grama de fases com caracter ist icas para fase líquida 
transientes (a) sem difusão inicial; (b) com difusão 
inicial.
N o t e - s e  que, neste caso, a d efinição de fase líquida 
t r a n s i e n t e  t amb ém se refere ao estado de equilíbrio, 
independentemen te do mesmo ser ou não atingido durante a 
s i nt er i zação »
As  princi p a i s  caracter ist icas da s inte r i z a ç ã o  com 
presença de fase líquida transiente são: í - p o s s i b i 1 idade de 
atingir uma d e n s i d a d e  relativa final superior àquela obtida na 
s i n t e r i z a ç ã o  no estado sólido, porém inferior à fase líquida 
permanente; 2- p o s s ibilidade de redução da temper a t u r a  de 
sinterização; 3 - e x i g ê n c i a  de adição de elementos de liga abaixo
do teor máximo de s o l u bilidade na matriz ; 4 - u t i 1 ização de mistura 
de pós puros (caso do Fe+Cu) ou parcialment e ligados (caso do 
Fe-Fe3P ) e 5-- p o s s i b i l i d a d e  de crescimento de grão superior 
àquela do estado sólido, porém inferior à sinterização com fase 
líquida permanente»
A l g u n s  exemplos de sinte rização com fase líquida 
transien te são os agros re sistentes ao desgaste contendo nióbio e 
ligas ferrosas c o n t e n d o  teor de cobre inferior a 10%.
3 . 2—EST Á G I O S  DA S I N T E R I Z A Ç X O  COH FASE L Í QUIDA C14,Í63
Neste item, abordam-se de forma resumida os estági os de 
s i n t e r i z a ç ã o  com fase líquida, visto que o assunto já foi 
e x t e n s i v a m e n t e  d i s c ut ido por German CióH e outros»
A d e s c r i ç ã o  clássica da sinterização com fase líquida é 
feita s e p a r a n d o - a  em três estágios por motivos didáticos, pois os 
f e n ô menos que ocorr em em cada um desses estág ios atuam 
s i m u l t a n e a m e n t e  mas com intensidade que variam ao longo do 
processo.
A figura 7 mostra a seqüência e s quemáti ca desses
est ág i os .
a)—Primeiro estágio
0 estágio inicial é o menor deles, como pode ser visto 
pela figura 7, e é referido como estágio de rea rranjo devido à 
s i g n i f i c a t i v a  variação de densidade, resultante do r e e m p a c o t a m e n t o  
das p a r t í c u l a s  com a formação do líquido.
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Log, t
Mistura de Pós 
base 
aditivo 
poro
I Rearranjo. 
formação de liquido 
e espalhamento
2 Solução - Reprecipitoção 
difusão, crescimento de grão 
e ocamodaçõo de forma
3 Estado Sólido
eliminação de poro, 
crescimento de grão 
e de contato
F i g u r a  7  -  E s t á g i o s  e n v o l v i d o s  n a  s i n t e r i s a ç a o  c o m  f a s e  
l í q u i d a  E 1 4 3 .
Nessa etapa, considerável encol h i m e n t o  ou incitamento 
pode ocorrer d e p e n d e n d o  das condições de m o l h a b i 1 idade do líquido 
formado. H a v e n d o  boa m o l h a b i 1 idade, há uma rápida d e n s ificação 
d e v i d o  às forças c a p i l ares exercidas pelo líquido sobre as 
p a r t í c u l a s  sólidas. A elimin a ç ã o  da porosidad e prossegue conforme 
o sistem a diminui sua energ ia de superfície. Durante o rearranjo, 
o c o m p a c t a d o  r e s p o n d e  como um sólido v i scoso sob ação de forças 
ca p i l a r e s  e, com o decrés c i m o  da porosidade, a viscosidade tende a 
aumentar, c a u s a n d o  o decrés c i m o  na taxa de densifica çao observada 
na figura 7.
Apesar do estágio de rearranjo ser de pequena duração, 
as m u d a n ç a s  induzidas por ele são de grande significado para as 
p r o p r i e d a d e s  finais dep end e n t e s  da densidade, principalmente, 
quando o s i ste ma ap resenta encolhimento»
b)-Segundo estágio
Qu a n d o  a densi f i c a ç a o  (ou inchamento) devido ao 
re a r r a n j o  diminui, os efeitos de solubi l i d a d e  e difusividade 
t o r n a m - s e  dominantes, iniciando-se o segundo estágio que é 
de n o m i n a d o  de s o l u ç ã o - r e p r e c i p i t a ç ã o  e que se caracteri za pela 
d e n s i f i c a ç ã o  e por um c rescime nto de grão acentuado.
Co n f o r m e  disc utido por German CÍ63, a d e nsificação  neste 
es tágio se dá pelo transporte de material da matriz para o 
líquido, sendo que a d i stribuiç ão dos taman hos de partíc ulas é de 
g r a n d e  importância, tanto para a d e ns ificação como para o 
cr e s c i m e n t o  dos mesmos (devido ao gradiente do potencial químico 
,> o r i g i n a d o  por difere n t e s  raios de curvatura). Nesse estágio, se 
terá o d e s e n v o l v i m e n t o  de um es queleto rígido do sólido e ainda 
h averá uma e l i m i n a ç ã o  da porosidade residual pela acomoda ção da
2 0
forma dos grãos..
Ainda, segundo Gernian Zí&l, nessa etapa se terá a 
d e n s i f i c a ç ã o , Formação de contatos planos, crescimento dos 
" p e s c o ç o s "  e coalesc imento m i c r o e s t r u t u r a l . A figura 8 ilustra os 
p o s s íveis  mecanismo s pelos quais se pode ter o crescimento dos 
c o n t a t o s  dos grãos nesse estágio.
b c
Figura 8 - M ecanismos  de acomoda ção de forma e crescimento do 
p e sco ço durante o estágio intermediárioj a) formação 
dos contatos planos, b) dissolu ção de grãos menores e
c) difusão no estado sólido Eíó3.
c>—Terceiro estágio.
0 terceiro estágio da clássica sinteriza ção com fase 
líquida, também chamado de estágio final, é c ontro lado pela 
s i n t e r i z a ç ã o  no estado sólido e pode ser c onside rado como uma 
extens ão do estágio de solução-reprecip itação. A d e n sificaç ão 
obtida nesse estágio é pequena e isto se deve ao fato da 
presença de ura esqueleto sólido, cuja rigidez dificulta a 
e l i m i n a ç ã o  da porosidade.
Outro fato que dificulta a d e nsi ficação é a presença de 
uma atmosfera, princ ipalmente se insolúvel na matriz, pois pode
ocorrer a p r i s i o n a m e n t o  de gases nos poros..
Esse terceiro estágio p ossibilita um crescimento de grão 
contínuo, por eventos de difusão e homoge n e i z a ç ã o  da 
m i c r o e s t r u t u r a , pois a mesma tenderá a a p ro ximar-se da
c o n f i g u r a ç ã o  de mínima energia só 1 i d o ~ l í q u i d o , como é sugerido por 
German CíóD.
Em g e r a l , as p r o pr iedades mecânicas dos materiais 
s i n t e r i z a d o s  com fase líquida são degrad a d a s  por p rolong adas 
s i n t e r i z a ç õ e s , pois se terá um cres cimento de grão elevado no 
est ág i o f i n a l «
3 . 3—CRIT É R I O S  PARA S E L E Ç Ã O  DE E L E M E N T O S  DE LIGA 
L 5 , í 7 ,18 ,25'J
German d e senvo lveu critérios para a seleção de elementos 
de liga basea n d o - s e  em diagramas de equilíbrio binários» A 
n o m e n c l a t u r a  adotada designa de B ao material base (ex.s Fe) e A 
ao aditiv o s e lecionado (ex.s Cu), sendo que os critérios são 
a b o r d a d o s  a seguir.
a ) - S o l u b  i1 i dade
0 material da base (matriz) deve possuir s o lubilidad e no 
aditivo e o adit ivo não deve possuir solub ilidade na matriz. Isto 
pode ser expresso  pela relação Sb/Sa >> í, onde Sb é a 
s olubi l i d a d e  de B em A e Sa é a solubilida de de A em B.
A relação acima deve ser satisfe ita para que haja fluxo 
de material da matriz para o aditivo visando difusão a t ravés do 
líquido (resultando em maior cinética de transporte).
b)-SegregaçSo
0 a d i tivo deve permanecer segregado nas interfaces 
part ícula-part ícula para permanecer efet iva a contr ibuição de 
d i fus ão por c o n t o r n o  de grão durante a sinterização, ou seja, para 
que haja o fluxo de matéria que resulte em d e n s i f i c a ç ã o «
Além da relação de solubilidade, a s egre gação é 
favorecida p elas linhas sólidus e líquidus decres c e n t e s  com o 
aumento de a d itivo na matriz, pois assim a interface líquida será 
rica em ad i t i vo »
c>-Difusão
A s s u m i n d o  que as c ondições de solubilidade e segregação 
são satisfeitas, a efetividad e do aditivo é governada pela sua 
influência na taxa de transport e de material.
A s i n t e r i z a ç ã o  é favorecida por uma relação alta entre 
as d i f u s i v i d a d e s , conforme a equação De/Db >> i onde De é o 
c o efi ciente de d i f usão de B na camada de aditivo e Db é o 
c o e f i c i e n t e  de auto difusão de B. No caso da segunda fase (o 
aditivo) ser um líquido, a equação é obviamente satisfeita, devido 
a maior d i f u s i v i d a d e  no líquido.
Uma baixa temperatura "líquidus" para o aditivo é um 
indicador de baixa energia de ativação e de alta difusividade. 
F^rtanto, d i a g r a m a s  de fases com eutéticos ou fases de baixa 
t emperatura  de fusão são desejáveis. Sistemas com fases 
intermediárias de alto ponto de fusão podem ser desfavoráveis.
d)—Diagrama de equilíbrio
Na figura 9 tem-se um diagrama binário ideal, cujas 
caracter íst icas estão c o r r e lac ionadas com os critérios mencionad os
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anterior mente. A Figura ilustra a relação de s o l u b i 1 idades 
desejável, linha líquidus e sólidus d e c resc entes com o aumento da 
q uanti d a d e  de a d itivo e uma baixa t e mperatura de Fusão para a 
se gunda fase de equilí b r i o  (eutético).
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amplo diferença de 
ponto de fusão)
alta solubilidade
Linha decrescente 
líquidus e sólidus
fase líquida 
ativada
baixa solubilidade
Figura 9 - D i a g r a m a  de equilíbrio idealizado para a sinterização 
com fase líquida E25D.
e ) - M o d e l o  c i n ético
Nem sempre é possível satisfazer os critérios de 
s o l u b i l i d a d e  e difusividade  simultaneamente. As evidências 
e x p e r i m e n t a i s  sugerem um modelo cinético que c o n s idere os efeitos 
de s o l u b i l i d a d e  e d ifusividade corao etapas sucessivas. Assim, os 
b e n e f í c i o s  de u m a  alta relação de s o l u b i 1 idades são mais 
p r o n u n c i a d a s  no início do ciclo de sint e r i zação. Por outro lado, a 
influência da alta dif usividade (fase aditiva de baixo ponto de 
fusão) é mais p ro nunciada após prolo ngada s i nt e r i za ção. Neste 
caso, uma r e l ação adversa de solubilidade pode ser compens ada por 
uma relação  b e n éfica da difusividade.
N o  caso da fase líquida transiente, o transporte de 
m a téria a t r avés da fase líquida é prejudicad o com o consumo da
mesma. 0 uso de a d i tivos h i p e r e u t é t i cos torna-se recomendável por 
aumentar o tempo de perman ê n c i a  da fase líquida, contr i b u i n d o  para 
a d i f u s i v i d a d e  do elemento da matriz«
Finalmente, o bene fício real advindo de diversas 
c o m b inações de s o l u b i l i d a d e  e d i f usividade são ainda objetas de 
estudos. As v a r i á v e i s  de pr ocesso mais apropr i a d a s  para a 
d ensif i c a ç a o  podem variar muito de um sistema para outro»
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CAPITULO 4- 
UTILIZAÇÃO DO CU3P EM SISTEMAS FERROSOS.
A u t i l i z a ç ã o  do cobre e do fósforo na m etalu rgia do pó 
ferrosa já foi b a s tant e estudada 114,25,32-353. Por outro lado, o 
emprego de tais e l e m ent os na forma de Cu P iniciou-se com Jancleska 
C3,363 (cm ligas ferrosas estruturais s i n t e r i z a d a s > e tem sido 
r e c e n t e m e n t e  e m p r e g a d o  para a sinterização de aços f e rramenta s £43. 
Em ambos os casos há o benefício da redução da temperatura de 
si nt er i z a ç ã o .
N este capítulo, justificar-se-á a escolha do Cu P como 
ativador do p r o c e s s o  de sinterização para baixa t e mperatura  e a 
seguir se a p r e s e n t a r á  uma relação das caracter íst icas típicas de 
sistemas f e r r o s o s  e ncontrad os na literatura para uma posterior 
c ompar a ç ã o  com os dados obtidos no presente trabalho.
4.1 JUSTIFICATIVA PARA 0 EHPREGO DO CUaP
J a n d e s k a  C3,363 constatou a possi bilidade de emprego do 
Cu P como a d i tivo ao ferro para fins de redução da temperatura de
s i n t e r i z a ç ã o , b a s e a n d o - s e  nos seguintes aspectos: í-0 intermetálico
w oC u gP forma um e u t etico de baixo ponto de fusao (7í5 C ) T conforme se
o b s e r v a  da figura 10? 2 -Existe maior afinidade do ferro pelo fósforo 
cio que pelo cobre, p o s s i b i l i t a n d o  que o fósforo migre do cobre para 
o ferro? 3~A d i s s o l u ç ã o  do fósforo no ferro cria efeito endurecedor 
<c o n f o r m e  figura 11) e efeito f errit i z a n t e  (conforme figura 12) 
c o n t r i b u i n d o  f o r t e m e n t e  para a cinética de s i nte rizaçao e para 
a u m e n t o  de p r o p r i e d a d e s  mecânicas; 4-Existe boa m o l h a b i 1 idade do 
líquido (eut ético Cu--P) no ferro, c ontr i b u i n d o  para o e s palha mento 
do a d itivo  na matriz; 5-Exis te s o lubilidad e do ferro no cobre, 
p o s s i b i l i t a n d o  que haja difusão do ferro através da fase líquida? 
ó - a p o s  a m i g r a ç ã o  do fósforo para a matriz, o filme residual 
p r e sente (rico em cobre) possui boa dutilidade, não p r e j u d i c a n d o  o 
a l o n g a m e n t o  do material.
Cu-P Cobre - Fósforo
° C
Fósforo % peso
F i g u r a  10 - D i a grama de e quil íbrio c o b re-fósforo  11371.
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Teor de aditivo, % Peso
Figura íí - E feito endurecedor do fósforo no ferro C 3 8 1 « 
°C
Fósforo % Peso
Figura í2 - Diagram a de equilíbrio ferro - f ó s f o r o  11373.
4.2. P R O P R I E D A D E S  DE S I S T E H A S  F E R R O S O S  TlPICOS
Anter iormente, justificou-se  a escolha do Cu P como 
ativador do p r o cesso de s i nt er i z a ç ã o . A tabela 3 apresenta uni 
c o n j u n t o  de caracter íst icas t e c n o l ó g i c a s  de vários materiais 
ferrosos, s i n t e r i z a d o s  com diversos tipos de aditivos e sob diversas 
c o n d i ç õ e s  de s i n t e r i z a ç ã o » Observa-s e que a maioria dos sistemas 
•ferrosos estudados  d e s tinam-se à busca de aditivos que possib i l i t e m  
a obtenção de propri e d a d e s  mecânicas elevadas, mantendo-se a 
t e m p e r a t u r a  de s i n t e r i z a ç ã o  em torno de 1Í50 °C. Os únicos casos 
d o c u m e n t a d o s  quanto ao uso de a d i tivos que visem baixar a 
te m p e r a t u r a  de s i n t e r i z a ç ã o , mante n d o - s e  as propriedade s mecân icas 
moderadas, c o n s i s t e m  nos casos d e . uso de CuaP e Cu-Sn a dicionados ao 
ferro 113,6,14,413«
Na tabela 3, nota-se tambern que o trabalho realizado 
anteri o r m e n t e  no LABMAT C6'J não logrou obter os mesmos resul t a d o s  
o b tid os por Jandeska. Possivelmente, a falta de informações 
completas sobre as con dições exper i m e n t a i s  de Jandeska e o e m p rego 
de diferentes  v a r i áveis de processo justi f i c a m  tal discrepância.
Os capít ulos que se seguem apresentam os result a d o s  
o b tid os através da utiliza ção do C u 3P , visando melhorar as 
propr i e d a d e s  m e c â n i c a s  obtidas por Bernardini C63, mediante baixa 
temper a t u r a  de s i n t e r i z a ç ã o .
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T a bel a 3 - E x e m p l o s  de sistemas ferrosos típicos s interizados 
com fase líquida L 3 ,6 r1 4 ,í6,2 5 r3 9 - 4 í3.
SISTEMA 
(Ad i t i v o )
C O M P O S I Ç Ã O  
<% em peso)
CICLO DE 
S I N T E R IZACSO
L.R.
< M P a )
A
<%>
Cu-Sn 3Cuj2Sn 1 000°C; ih 300 3
4C u j i S n 950°C? 20m i n 350 8
í „5 C u ;íSn 950°C; lh 177 4.1
3 C u ? 2 S n 950°C; lh 252 4.2
2 . 5 ( 6 0 C u - 4 0 S n > 950°C; lh 155 4.0
5 . 0 < 6 0 C u ~ 4 0 S n ) 1150°C; ih 355 7.0
Cu~P < i > 3.8Cu»P 950°C; 30m i n 500< 2 > 2
2.2CU3P 950°C; 30m i n 220 < 2 > 5
2.2CU3P Ü00°C? ih 270< 2 > 7
Cu~P < 3 > 2 p5CuaP 950°C; 40m i n 170 1.5
3.0CU3P 950°C; 40ni i n 240 4.0
5 » 0Cu3P 950°C; 40m i n 260 1.0
N i -P 3Ni ?0.5P 1120°C? 45m i n 300 14
Mn-Sn íMn y 2Sn 1 100O C; -- 300 8
IMn ?0.25Sn 1150°Cp lh 200 12
4Mn?0.5Sr. í. i50°C; lh 305 6
4 M n ? ISn ií50°C; lh 395 6
N i -Sn íNi ? 4Sn ií50°C t ih 260 5
Mn 4Mn il20°Cj 3h 850 4
B~N i i.lB?8Ni d. Í00°C; ih 390 2
Cu 8Cu 1 i00°C; 3h 430 20
Cu-C 2 C u ? 0 . 8 C 1 i75°C; 30m i n 500 1
Mo-B 4 M o ; 1«113 Í200°C; ih 500 0
Ni-B 8Ni;i.i B 1 100°C; ih 390 2
C-P 0 .7C;0.5P 1 í20°C; ih 480 3
Mo-N i-P- 
-C-B
3 M o;4Ni;0. 1P ? 
0 . í C ;0.2B
1 185°C; ih 720 . 4
Si-Mn-C í.4Si ? 3 . 2 M n ; 
0 . 2 5 C
il80°C; lh 900 2
<1> dados d© Jandeska E33 
< Z ) Limito do Escoamento <MPa> 
<3> dados d« Bernardint CóJ
CAPITULO 5
PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
O p r o c e d i m e n t o  experimental adot ado visou estabelecer os 
e f eitos das a d i ç õ e s  de C u gP , da t emperat ura de s i n t e r i z a ç ã o , do 
t e m p o  de s i n t e r i z a ç ã o , da atmosfera de sinterizaç ão e da 
g r a n u i o m e t r i a  utilizada, na r es istência mecânica, no alongamento e 
na variação dimensional em compactado s de ferro.
As etapas envolvidas nos exp eri m e n t o s  são descritas a
segu ir.
5.1. M A T É R I A S  PRIMAS
U t i l i z o u - s e  de pó de ferro de alta c o m p r e s s i b i 1 idade, 
tipo H o ga nas ASC Í00.29. A dis tribuição granul o m é t r i c a  do mesmo 
foi v e r i f i c a d a  segundo a norma ISO/DIS 4497 E423.
0 CuaP foi adquirido na forma de tabletes, sendo que o 
m esmo foi utilizado, após cominuição mecânica, com granulométr ia 
na faixa de Í0 a Í2 mícrons. Tal granulométr ia foi obtida após 
s u c e s s i v a s  m o a g e n s  em moinho mortar e dec ant a ç õ e s  em álcool. 0 pó 
foi p o s t e r i o r m e n t e  analisado através de micros c o p i a  ótica e por 
analis ador de imagens (OMNIMET II).
5.2. M I S T U R A  D OS PÓS
As m i s t u r a s  foram efetuadas com quantidades variávei s de 
CuaP (entre 1,25% e 12,5%) e adição de 0,5% de lubrificante  sólido 
(estearato de zinco) em misturador tipo "Y", contendo esferas de 
aço 52100, de 4 mm de diâmetro, para a fra gme n t a ç ã o  dos 
aglomerados. 0 tempo de mistura foi de 1 hora a 30 r.p.m.
5.3. C O M P A C T A Ç Ã O
A et apa de compac t a ç ã o  envolveu a c o n f ecç ão de dois 
difere ntes tipos  de corpos de prova com a f inalidade de 
determinar!
a>-Cosipressib i 1 idade do pó de ferro
A c o m p r e s s i b i 1 idade do pó de ferro foi determ inada de 
acordo com a norma ISO 3927 - 1977 C423, alterando- se as dimensões 
básicas para 5 0 r05mm X 10,05mm, eni função das dimen s õ e s  da matriz 
d i spon í v e l .
A d e n s id ade a verde foi determinada nas pressões  de 300, 
400, 500 e 600 MPa, result a n d o  em uma curva pressão de compac t a ç ã o  
L' MPa 3 por 7. da densi d a d e  teórica para os teores de 0,5% e 1,0% 
de e s t e a rato de zinco. Para a densidade teórica do ferro foi 
utiliz ado o valor de 7,87 g / c m 3 C433.
A c o m p a c t a ç ã o  foi real izada em uma máquina de ensaio WPM 
com c a p a c i d a d e  de 300 KN, de acionamento hidráulico.
b>-Propriedades mecânicas e precisSo dimensonal
Para a determ i n a ç ã o  das propri e d a d e s  mecâni cas e da
precisã o dimens i o n a l ,  foram compacta dos corpos de prova, tipo
cotonete, em m atriz de duplo efeito, segundo a norma ISO 2740 C 4 2‘J
a 550 MPa. M e d i u - s e  seu comprimento e sua largura, com m i c r ô m e t r o ,
para po sterior a v a l i a ç ã o  das variações dimensionais» Os valores
das médias e d e s v i o s  padão das amostras (o* ) estão listados nosrv~4
a n e x o s «
A c o m p a c t a ç ã o  foi realizada na máquina de ensaios WPM, 
descrita a n t e r i o r m e n t e  e as prop riedades mecânicas foram avaliadas 
em m á quin a de t ração WOLPERT.
5-4. SINTERIZAÇXO
5-4.i. PROCESSO DE SINTERIZAÇXO
A s i n t e r i z a ç ã o  foi conduzida eni uma câmara de aço inox
AISI 310, acoplável a um forno tubular, adaptado com controlador
e letrô n i c o  de p r o c e s s o s  possuindo ainda sistema PID de
sintonia a u t o m á t i c a  de temperatura (figura Í 3 ) .
F o r a m  e f e t ua dos ensaios prelim i n a r e s  para determinar o
perfil t é r m i c o  do forno, e obteve-se no fundo do mesmo um
c o m p r i m e n t o  útil de Í2cm, onde a variação do perfil térmico era de
_ 5 C, q u a n d o  o forno estava em regime. 0 número de corpos cie
prova de t r a ç ã o  sinter i z a d o s  em cada lote foi de 12, ocupando 9 cm
do c o m p r i m e n t o  útil do forno.
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Figura í3 - Câmara e demais acessório s utili z a d o s  na 
si nter i zação.
A medição da temperatura foi realizada u t i l izando-s e um 
termopar c r o m e l - a l u m e l , acoplado a um multímetro digital de 4 í/2 
dígitos, com resol ução de i€> u M .
A e xtração do lubrificante sólido foi feita a 500°C, por 
10 minutos, sob. um fluxo alto de hidrog ênio pr é-pur i f i c a d o « 
A taxa de a quec imento foi de 20 °C/min. Após a extração do 
lubrificante, o forno foi aquecido com taxa de 4 2  °C/min até a 
temper a t u r a  de sinterização sob fluxo de hidrogênio  
pré-pu rificado. A temperatura e o tempo de si nter i z a ç ã o  variaram 
de 870 °C a íi00° C e 30 minutos a 2 horas, respectivamente, 
visando determinar a influência destes p ar âmetros nas 
p r o p r i e d a d e s  analisadas.
T e r m i n a d o  o ciclo de sinter izacao, a câmara contendo as 
a m o s t r a s  foi retirada do forno, p e r mitind o-se o resfriamento ao ar 
até a t e m p e r a t u r a  ambiente, sob a tmosfera estanque de hidrogênio  
p r é - p u r i f i c a d o .  A taxa de resfri a m e n t o  obtida foi de 
apr ox i m a d amen te 40 °C/m i n .
0 controlador da t emperatura de sinterização (PID) 
p e r mitia manter o valor desejado para o forno dentro de uma faixa 
de variação de ± 2°C. Na maioria dos casos foi possível controlar 
a t e m p e r a t u r a  de sint erização (na c âmara/via multímetro) ao longo 
da região do corpo de prova (9cm>, enquanto no patamar isotérmico, 
d e ntr o de uma faixa de var iação de ±4°C.
5 . 5  P R O P R I E D A D E S  M E C Â NICAS (RESISTÊNCIA E ALONGAMENTO)
As propri edades de tração (tensão de ruptura e 
alonga mento), foram medidos segundo a norma ISO 82-1974 C423, numa 
m á quina universal de ensaios marca Wolpert, modelo Testatron, de 
a c i o n a m e n t o  m e c âni co e capacidade de carga de 100 kN. Para a 
a v a l i a ç ã o  do alongamento, os corpos de prova tracionados foram 
m e d i d o s  sobre uma superfície plana com micr ôm e t r o  e a base de 
medida do a l o n g a m e n t o  foi de 25mm do compri m e n t o  útil do corpo de 
p r o v a .
5 . 6  P R O P R I E D A D E S  FÍSICAS
5 . 6 . 1  DENSIDADE
A densidade foi d eterminada pelo Princípio de 
Arquimedes, t endo como base a norma ISO 2738-1973 C423,
35
ut i l izando -se uma balança anal ítica de precisão com resolução de 
0,í mg. Os corpos de prova, antes de serem pesados em água 
destilada (líquido de referência), foram impregnados com parafina 
fundida. Os cálculo s das densidades  foram realizadas de acordo com 
a equação s
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dens i d ade obt i da 
massa da amostra no ar
massa da amostra no ar após impregnação 
massa aparente da a m o s t r a  em água após impregnação 
densidade da água., que p o d e  ser assumida como 0,997 
g / c m 3«
5 . 6 . 2  V A R IAÇXO D I M E N S I O N A L
Para a avaliação da p r e c i s ã o  dimensional, segundo a 
norma ISO 4492 II42D, utilizou-se de mi crômetro, onde mediu-se o 
compri m e n t o  e a largura em média de três cotonetes  para cada 
condição. Para efeito da avali a ç ã o  tanto da relaxação  após 
compac t a ç ã o  ("S prin g b a c k ") como da var ia ç ã o  dimensional total 
(isto é, comp rimento após s i n t e r i z a ç ã o  menos o compri m e n t o  da 
cavidade da matriz) utilizou-se como base de medida o tamanho da 
cavidade da matriz, o qual foi medido em máquina de medir por 
coordenadas.
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5 .7 C A R A C T E R I ZAÇXO M ICROES TRUTURAL
A ca racter isação raicroestrutural da liga foi efetuada 
por microscop ia ótica, para a análise qualitativa de poros e fases 
presentes, e por m i c r o s c o p i a  eletrônica de varredura, equipada com 
e s p ectômet ro de e n e r g i a  dispersiva, para a análise de compo sição 
q u í m i c a .
5 . 7 . 1 M I C R O S C O P I A  ÓTICA
A a n á l i s e  microestrutural foi realizada em microscópio 
ótico marca N E O P H O T  30, em amostras de pó da liga e em amo stras 
s i n t e r i s a d a s , após embuti mento em resina, lixamento e polimento. 
Para a r e v e l a ç ã o  da fases presentes no material foram u tiliza dos 
ataques q u í m i c o s  <nital 5%) e luz polarizada.
5 . 7 . 2  M I C R O S C O P I A  ELETRÔNICA
A c o m p o s i ç ã o  química do C u gP e das fases p r e s e ntes na 
liga, após a s i n t e r i z a ç ã o , foi determinada com um espec t ô m e t r o  de 
energia d isp ersiva, acoplad o a um microscópio eletrô n i c o  de 
varredura.
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CAPITULO 6
RESULTADOS E DISCUSSÕES
6.i.-CARACTERIZAÇÃO DOS PÓS
6.i.i.-ANÁLISE õUlMICA E DISTRIBUIÇÃO GRANULOMÊTRICA
A análise química do CuaP apresentou Í6'/. em fósforo e 84%
em cobre»
A distribuição granuiom étrica do pó de ferro foi obtida 
por p e n e i r a m e n t o  e é apresentada na tabela 4..
Tabela 4 - Distribuição gran uiométrica do pó de ferro.
G R A N U L O M E T R I A DISTRIBUIÇÃO DISTRIBUIÇSO ACUMULADA
C um ] L % 3 t % 3
d> 150 7 ,46 7,46
150>d>90 29,28 36,74
90 > d > 75 í 3,27 50,01
75 > d > 63 12,54 62,55
63 > d > 53 7,06 69,61
53>d >45 10,59 80,20
d > 45 19,71 99,91
TOTAL 99,91
PERDA 0 ,09
Análise química: carbono - máx. o^ol C 433
h i drogênio - máx. 0,15 E 433
A d i s t r i b u i ç ã o  granu 1ométrica do Cu P moído foi realizada3
por análise quantitativa , via microscopia ótica (medição individual 
do tamanho de Í00 partículas), A fim de se verificar a validade do 
método, c o n fro ntou-se os r esultado s com os obtidos via analisador 
de imagens (OMNIMET II disponível na EMBRACO ) para 250 partículas.
A c o n f r o n t a ç ã o  dos resultados revelou precisão 
sa t i s f a t ó r i a  do método ótico, p o s s ibi litando o emprego dessa 
t é cni ca (disponível no L A B M A T ) »
Tabela 5 - D i s t r i b u i ç ã o  g r a n u i o m é t r i c a  do Cu3P moído.
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GRANUL O M É T R I A  
C um 3
DISTRI B U I Ç Ã O  
L X 1
D I STR IBUIÇÃO AC UMULADA 
L % 1
0 - 2 íí í í
2 - 4 28 39
4 - 8 í 8 57
8 ~ í 6 29 86
íó - 32 í 4 Í00
A n áli se química: fósforo - 1 <5«
cobre - B 49é
3 0  -
OIO
•5 20
10
Tamanho de Partícula Médio = 7,94 ym 
Tamanho de Portículo Real - 7 ,9 4  = 10, 0 5 Vim
0 ,7 9
8
i
16 320  2  4
Granulometria, pm
Figura 14 ~ Gráfi co da distr i b u i ç ã o  granulomé trica do Cu3P moído.
0 t a m a n h o  de partículas, bem como a morfolog ia do pó de 
Cu P moído por 9 1/2 horas em moinho mortar podem ser visualizados 
na figura 15.
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Figura 15 - Forma e distribuição das partículas  de Cu P.
6 . í .2.- C O M P R E S S I B I L I D A D E  DO P Ô  DE FERRO
A conupress i b i 1 i dade do pó de ferro foi med ida atavés da 
média de três corpos de prova cilíndricos, sendo que a densidade 
foi avali a d a  p elos métodos de Arquimedes e geométrico, onde se 
observou b a s i c a m e n t e  os mesmos resultados. Observ o u - s e  ainda boa 
c o n cordânc ia com os dados fornecidos pelo fabri cante C 4 3 3 .
A figura 16 apresenta a curva de c o m p r e s s i b i 1 idade do pó 
de ferro com adiçõe s de 0,5 e 1,0% de lubr ificante sólido 
(estearato de zinco).
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Pressõo de Compactação, MPo
Figura íó - Curva de c o m p r e s s i b i 1 idade do pó de ferro com 0,5 e 
í.,0% de lubrificante (estearato de zinco).
B asea ndo-se na curva acima, optou-se por trabalhar com 
uma pressão de c o m p a c t a ç ã o  de 550 MPa e teor de lubrifican te de 
0,5%, já que este teor mostrou-se suficiente para uma boa extração 
do compactado da. matriz.
6.2-INFLUÊNCIA DA TEMPERATURA DE SINTERIZAÇXO E 
PERCENTUAL DE ADITIVO (CuaP) NA MICROESTRUTURA, 
PROPRIEDADES MECÂNICAS E VARIAÇXO DIMENSIONAL.
6.2.i.-ASPECTOS MICROESTRUTURAIS
4 2
a>— Porosidade secundária
Ao se var iar a temperatura de sinter isação entre 800 e 
1100°C e o percentual de aditivo entre .1,25 e 12% de Cu P, 
ve r i f i c o u - s e  a prese nça de porosidade secundária na matriz para 
todos os casos. A figura 17 ilustra a ausência de tal porosidade no 
ferro puro e a presença da mesma nas amostras coni 6 e 12% de Cu P .
Por outro lado, constatou-se que ao se aumentar o teor de 
CuaP de 1,25 para 12%, obteve-se maior tamanho e menor número de 
poros, confo r m e  a figura 17a. e b. A densidade do material 
perman e c e u  na faixa de 6,9-7,0 g/c m3 para as diversas temperaturas 
de s i n t e r i z a ç ã o  e teores de aditiyo empregados. Isto sugere um 
v olume de poros constant e para as diversas amostras e converge com 
o fato de se ter um aumento do tamanho e diminuição do número de 
poros com o a u m e n t o  do teor de CugP .
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Figura Í7 - Aspecto da mi croestrutur a quanto à porosidad e
(íi00°C7 ih). Aumento 300X.
a - sem D j U 3 b - 6'/. Cu3P c - i2% Cu3P
b>-Cobre nSo dissolvido na matriz
Nas t e m peraturas e percentuais de aditivos estudadas, 
constatou-se, em algumas amostras, a presença de uma fase rica em 
cobre não disso l v i d o  na matriz, resultante do portador, conforme 
f i gura í7c „
Apesar de não se dispor do d iagrama de equilíbrio de 
fases Fe-Cu-P e de não se ter efetuado um estudo específico para 
detectar em qual temperatur a e percentual de aditivo ocorre a 
s o l u b i 1 ização completa do cobre, pode-se constatar uma tendência 
para a total dissolução quando se utiliza de temperatura de 
sinter i z a ç ã o  mais alta ou baixo percentual de aditivo (1030 °C e 
2,0% de Cu P).
c)-Presença de precipitados
Em todas as amostras c o n statou-se a presença de 
p r e c i p i t a d o s  na matriz, conforme e x e mplifica a figura 18.
Tais precipitados, provavelme nte são formados por 
compost o a base de F e , Cu e P conforme estudos de Jandeska C3,3ó3.
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' 1  2 7  M r n
F igura í8 - Pre sença de p r ec ipitados na matriz em material com 
8,75% C u b P <Í030°C, íh>» Aumento: 375 X. Ataque: nital 
5%.
6.2.2.-PROPRIEDADES HECXNICAS E VARIAÇXO DIMENSIONAL
a>-Resistênc ia
Os resultados quanto ao limite de resistênci a obtidos em 
função  da q uan tidade de Cu P adicionado, para as diversas 
t e m peratur as, e n co ntram-se na figura Í9.
C o n s t a t a - s e  que o limite de r esistênc ia elevou-se com o 
a u m e n t o  da qua nti d a d e  de aditivo até 9% de C u 3P , e decaiu para 
a d i ç õ e s  acima de 9 e até 12% de Cu3P . Tal tend ência é verifica da 
para as d i v ersas t e m peraturas utilizadas.
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% Cu 3 P
F igura Í9 - R e s u l t a d o s  quanto à influência da temperatura de 
s i n t e r i z a ç ã o  e do teor de aditivo no limite de 
r e s i s t ê n c i a  (Ts = ih).
0 a u m e n t o  da resistência, com a quanti d a d e  de aditivo, 
tem e x p l i c a ç ã o  no aumento do efeito de endur e c i m e n t o  (por solução 
s ólida e por precipitação). Uma ves que a poros i d a d e  se manteve 
r e l a t i v a m e n t e  constante em todas as amost ras (conforme item
6 .2.í.a.), e s t i m a - s e  que a variação do tamanho e número de poros 
tenha menor influência que o efeito endurecedor. Ainda na figura 
19, c o n s t a t a - s e  que a resistência não é signific at i v a m e n t e  alterada
entre as t e m p e r a t u r a s  de 1030 a 1100 °C ou entre entre 870 e 740
°C. Tal comportamento, possivelmente, se deve ao surgimento de
oa u s t e n i t a  em t e m p e r a t u r a s  acima de 910 C, formando uma estrutura 
com a u s t enita e ferrita (esta devido ao efeito estabilizador do 
•Fósforo i*c i ma de 910 °C) durante a s i nt er i z a ç ã o . Como o coeficiente 
de a u t o d i f u s ã o  do ferro na austenita é cerca de 100 vezes menor que. 
na ferrita, have ria a necessidade de uma aumento pronunciado da 
t e m p e r a t u r a  (por exemplo, de 910 para 1030 °C> a fim de que o 
c o e f i c i e n t e  de difusão fosse s e n s ivelmente  superior.
Cabe notar que, para a obtenção' de 300 MPa de 
resist ê n c i a ,  basta uma adição de 27. de Cu3P em t e mpera turas acima 
de 1030 °C ou de 3 , 5 7, de CuaP em temperat uras de s i n te rização entre 
870 e 940 °C.
b )-Alongamento
Na figura 20 tem-se os result ados obtidos quanto à 
influência do teor de aditivo e da temp eratura no alongamento.
Ne s t a  figura, constata-se uma ten dência decrescente do 
a l o n g a m e n t o  com o aumento do teor de C u 3P , resultante 
p r i n c i p a l m e n t e  do efeito endurecedor (por solução sólida e por 
precip i t a ç ã o )  e de forma menos significativa, da variação do 
t a m a n h o  e n úmero de poros.
Ob s e r v a - s e  ainda que na tempe ratura de 870 °C obteve-se 
al o n g a m e n t o s  s u p e r i o r e s  àqueles obtidos em 940 a 1030 °C, sendo que 
os v a l o r e s  mais baixos foram obtidos para 940 °C. Possivel mente 
e s t e  a s p e c t o  está mais fortemente relacionado com a eventual 
p r e s e n ç a  de auste n i t a  em temperaturas acima de 910 °C, 
p o s s i b i l i t a n d o  maior solubilidade para o cobre com a consequente
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queda de d u t i l i d a d e  devido ao efeito endurecedor (por solução 
s ólida e por p r e c i p itação).
% Cu3 P
F igur a 20 - R e s u l t a d o s  quanto à influência da temper a t u r a  de 
s i n t e r i z a ç ã o  e do teor de aditivo no alonga m e n t o  (Ts = 
lh ) .
O utra t e n d ê ncia constatada foi a elevação do a longamen to 
ao se elevar o teor de aditivo  de 4.5% a 6.0% de C ^ P  nas
ot e m p e r a t u r a s  de 940 a 1070 C. A p a re ntemente este aspecto pode ser 
t a mbé m c o r r e l a c i o n a d o  com a maior presença de ferrita (para uma 
m e s m a  t e m p e r a t u r a  e maior teor de aditivo), resultando em menor 
s o l u b i l i d a d e  para o cobre e uma melhor s i nt erização face a 
e s t a b i l i z a ç ã o  da ferrita (maior c oeficiente  de a utodifusão  do 
ferro) .
C o n s i d e r a n d o - s e  que o a l ong amento mínimo aceitável seja 
de 4% para as a p l i c a ç õ e s  convencionais, o teor máximo de aditivo 
e s t a r i a  limitado a 4,5% de Cu P para a temperatura de 110O °C„
Os dados  das figuras 19 e 20 permitem estabelecer que
para se obter um limite de resis t ê n c i a  de 300 MPa e alongamento de
4% (valores s u f i c i e n t e s  para a maioria das aplicações industriais)
op o de- se empre gar 3,5% Cu P com temperatura de 870 C ou pode-se 
empregar a p e n a s  2,0% Cu P com temper a t u r a  de sinterizaçao de 1030 
°C.
E m  a mbos os casos há considerável redução da temperatura 
em r e l ação aos valores c o n v e n c i o n a i s  (1120 a 1150 °C)r 
p o s s i b i l i t a n d o  maior c o m p e t i t i v i d a d e  do processo.
Os n í veis de resis t ê n c i a  e a l ong amento obtidos situam-se 
a b a i x o  d a q u e l e s  doc ume n t a d o s  na literatura 113,363, apesar de se ter 
e m p r e g a d o  tempo maior de s i n t e r i z a ç ã o . Por outro lado, a ausência 
de dados de d e n s i d a d e  e da exata n atureza (composição) do Cu P 
u t i l i z a d o  por Jan deska C3,36D não permite maiores comparações.
c>—VariaçSo dimensional
A v a r i a ç ã o  dimensional longitudinal, isto é, no sentido 
do c o m p r i m e n t o  (89 mm) do corpo de prova de tração, foi avaliada em 
r e l a ç ã o  à c a v i d a d e  da matriz. Na figura 21, tem-se os resultados
49
obtidos quanto à relax ação após comp ac t a ç ã o  ( " s p r ingback"), a qual 
aprese n t o u  um desvio padrão no máximo de 27. em relação a média (12 
corpos de prova por condição), e as variaçcíes dimensionais  totais 
(isto é, c omprimento após s i nter ização menos o c o m primento da 
c avidade da matriz)«
Nesta figura, o bserv a-se que a relaxação tende a aumentar 
com o aumento do teor de aditivo. Tal fato era de se esperar pois o 
aditivo,por ser duro, tende a aumentar a resistência à compactação. 
Na faixa de 2 a 7% de aditivo tem-se inchamento, em relação ao 
c o m p a c t a d o  verde, durante a sinterização, para as t e mperatur as mais 
elevada s ( 1 0 7 0  e 1100 °C)»
C o n s i d e r a n d o  que os valores típicos de ad itivos (do ponto 
de v ista de r e sistênci a e alongamento) para apli cação industrial 
e n c o n t r a m - s e  entre 2 a 3,5 % CugP , obter-se-ia a menor variação 
dimensional, em relação à cavidade da matriz, cerca de 120 a 150 
microns para uma temperatu ra de 870 °C. Tal variação corresponde a 
0,13 a 0,17%.
Os dados para a variação dimensional total t r a n s v e r s a l , 
isto é, no sentido da largura do corpo de prova (5 mm) são 
a p r e s e n t a d o s  no anexo iv. Observ a - s e  que a rela xação transversal, 
após a compactação, não é influenciada pelo teor de aditivo, 
contr a r i a m e n t e  ao esperado. Tal aspecto merece estudos mais 
d e t a l h a d o s .
Observ o u - s e  que houve uma concordâ ncia dos valores 
obtidos para a relaxa ção do corpo de prova da matriz 
(" s p r i n g b a c k "), média de 12 corpos de prova, e a variação 
dimensional total (comprimento do corpo de prova sinterizado em 
re lação à cavidade da matriz). Consta tou-se ainda, que o desvio
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padrão para o " s p r i n g b a c k " manteve-se na faixa de 2% em relação a 
média obtida para cada composição, e a variação dimensional total 
apresentou no m áxi mo um desvio e 67. em relação a média (3 corpos de 
prova), sendo que em alguns casos obteve-se desvio padrão nulo.
A v a r i a ç ã o  dimensional transversal obtida foi na faixa de 
100 microns. Tal v a r i ação corresponde a i,9%, sendo superior àquela 
obtida no s e n t i d o  longitudinal (ô,í3 a 0 , i 7%).
5Í
% C113P
Figura 2i - R e s u l t a d o s  quanto à influência da t e m p e r a t u r a  de
s i n t e r i z a ç ã o  e do teor e aditivo na variação dimensional 
<Ts = í h ) .
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Em resumo, c o n s t a t o u - s e  que para se atingir os objetivos 
p r o p o s t o s  (300 MPa de limite de resistência e 4% de alongamento), é 
necess á r i o  ò emprego de 870 °C com 3,5% de Cu P ou Í030 °C com 2,0% 
de Cu P , ambos com i hora de sinter izaçao.
A partir de tais resultados, avaliar-se-á a influência do 
t empo de sinter ização, granulometr ia do aditivo e atmosfera  de 
s i n t e r i z a ç ã o  nas condi ções acima estudadas, e ainda para 
avali a r - s e  a influência do tempo de sinterizaçao utiliz a r - s e - á  de 
mais uma composição (4,5% de Cu P ) para fins didáticos.
6.3.-INFLUÊNCIA DO TEMPO DE SINTERIZAÇAO NA 
MICROESTRUTURAr PROPRIEDADES MECÂNICAS E VARIAÇXO 
DIMENSIONAL
ó.3.1.-ASPECTOS MICROESTRUTURAIS
a)-Porosidade secundária
Para a sequência de tempos crescentes de sint erizaçao 
utiliz a d o s  (30 minutos, 1 e 2 horas), observa-se pela figura 22 que 
com o aumento do tempo de sinterizaçao tem-se um melhor 
arredo n d a m e n t o  da porosidade«
O bservou-se  ainda que a porosidade não diminuiu, de modo
osignificativo, com o tempo, tanto para 870 C e 3,5% de Cu P, como 
para 1030 °C e 2,0% de C u gP , visto que a d ensidade se manteve 
ap r o x i m a d a m e n t e  constante em torno de 7,0 g/cm3 p a r a  todos os 
tempos utilizados. Isto sugere que a cinética é baixa para tempos 
m a i ores que 30 minutos. Esse fato é coerente com o m ecanismo de 
sinter izaçao com fase líquida permanente e r especialmente, 
s i n t e r i z a ç ã o  com fase líquida transiente (onde a presença de fase
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líquida tem forte influência nos minuto s iniciais da sinter i;:ação) » 
Para t e m p o s  maiores que 30 minutos, a difusão no estado 
sólido e s taria g o v e r n a n d o  o processo, resultando apenas em 
a r r e d o n d a m e n t o  dos poros.
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Figura 22 - A s p e c t o  da microestrutura quanto à p orosidade com o 
t empo de s i n t e r i z a ç i o . <870 °C, 3,5% de C u 3P ). Aumento 
300X .
a - 3C minutos b - 2 horas
b > - C o b r e  n S o  dissolvido na matriz
Ainda pela figura 22, observou-se cobre não dissolvido na 
matriz para t o d o s  os tempos em 870°C, sugerindo que se ultrapassou 
o limite de s o l u b i l i d a d e  para o cobre na ferrita, ou que a cinética 
foi insuficiente (mesmo para tempo de 2 horas). Por outro lado, não 
se observ ou c o b r e  não dissolvido na matriz para Í030°C e 2,0% de 
aditivo, c o n f o r m e  figura 23, s ugerindo que houve presença de 
a u s t enita  (já que esta possibilita maior solubi lidade para o cobre)
e/ou que h o u v e  tempo sufici e n t e  para total s o l u b i 1 ização (devido ao 
menor percen tual de a d itivo e maior temper atura empregadas).
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F igura 23 - M i c r o e s t r u t u r a  mostrando a total dissolu ção do cobre na 
matriz. (Í030 °C, 2 hs e 2,0% de Cu P ). Aumento 300X.
c )—F a s e  C l a r a  <Fe3P)
C o n s t a t o u - s e ,  conforme figura 24a, a presença de uma fase 
clara ( p r o v a v e l m e n t e  F e gP) ao redor dos poros para a t e mperatu ra de 
870°C e 3,5% de C u gP . Essa fase clara está prese n t e  nas amostras 
s i n t e r i z a d a s  nos d i v ersos  tempos estudados. Fato curioso é que para 
todos os t e m p o s  em Í030°C e 2,0% de Cu^P (figura 24b) essa fase 
clara não e s t e v e  presente, sugerindo que t e m p e r a t u r a s  mais elevadas 
e menor q u a n t i d a d e  de fósforo a ser d i f u ndido possib i l i t a m  a
dissol ução do F e  P, e ventu a l m e n t e  formado ao redor dos poros.
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Figura 24 - A s p e c t o  da m i c r o e s t r u t u r a  quanto à presença de fase 
c l a r a  <FegP). <ts=30 min). Aumentos 300X. Ataque: Nital
5%.
a - 87C °C/375% de CuaP b - i03O° C/2r<ò7. de Cu3P
d)-Prec ipitados
A figura 24a sugere a existência de uma fase azul clara 
na microestrutu ra. Pela figura 25 (figura 24a, com maior aumento), 
o b s e r v a - s e  que não se trata de uma fase e sim de um gradiente de 
ataque químico devido provavelmente, à formação de p r eci pitados a 
base de Fe-Cu-P ao redor dos poros, onde se tinha a partícula 
original de Cu P £3,363.
Figura 25 - M i c r o g r a f i a  mostrando detalhe da zona azul clara, F e gP 
e cobre não dissolvido. (870 °C, 3,5% de Cu P e 30 
min.). Aumentos Í400X. Ataque: Ni tal 5%.
A figura 25 ainda apresenta um detalhe do poro secundário 
(formado pela fusão do C u 3P ), da fase clara Fe3P (ao redor do poro) 
e da pr esença de cobre não dissolvido (fase amarelada).
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6.3-2.-PROPRIEDADES MECÂNICAS E VARIAÇÃO DIMENSIONAL
a)-Resi stênc i a
Os result a d o s  quanto ao limite de resistên cia obtidos em 
função do tempo de sinterizaçã o para as t e m perat uras de 870 e 
1030°C e teores de 2,0; 3,5? 4,5% de aditivo e n contr am-se na figura
26 m
O b s e r v o u - s e  que, tanto para 870°C, como para Í030°C, <a 
r e s i s t ê n c i a  aumen t o u  com a elevação do tempo è do percentual de 
aditivo. 0 fato da resistên cia aumentar com a ele vação do tempo de 
s i n t e r i z a ç ã o , deve-se ao maior e n d u r e c i m e n t o  da matriz pelos 
e l e m entos  ligantes (efeito principal) e também à melhoria da 
morfol o g i a  dos poros (figura 22), visto que a densidade se manteve 
p r a t i c a m e n t e  constante (7,0 g / c m 3) para todos os casos.
%  Cu3P
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Figura 26 ~ R e s u l t a d o s  quanto à influência do tempo de
s i n t e r i z a ç ã o  no limite de resistência. 
o„ , , . o,a 870 C b - í030 C
0 motjvo de se apresentar os dados de limite de
r e sis tência v e rsus o percentual de Cu 3P e não versus o tempo de
s i nt er i zação tem a -Finalidade de possibilitar futuras 
e x t r a p o 1 a ç õ e s .
b )-Alongamento
Na figura 27, tem-se os resultados obtido s quanto à 
influência do tempo de sinterização no alonga m e n t o  para a
t e m p e r a t u r a  cie 870 e 1030°C para os teores citados anteriormente.
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%  CujP
Result a d o s  quanto à influência do tempo 
s i n t e r i z a ç ã o  no alongamento.
de
a - 870 C b - í030 C
Inicialmente obser v o u - s e  que, com o aumento do teor de
aditivo, obt eve-se um decr éscimo do alongamento» Pode-se ainda
oobservar pela figura 27 que, para a temperatura de Í030 C, 
o b t e v e ~ s e  uma melhoria do a l o n g a m e n t o  com o aumento do tempo de 
sinter isação. Neste caso, o efeito endurecedor deve estar 
c o n t r i b u i n d o  em menor escala que a melhoria da m orfologia  da 
p o r o s i d a d e  do material, r e s u l t a n d o  em maior alongamento com tempo 
crescente» Na sinter isação em 870 °C, quando se analisa a 
influência do tempo no alongamento, observa-se uma queda do mesmo 
q uando se passa de 30 minutos para í hora de s i n t e r i z a ç ã o . Isto 
pode ser explicado b a s e a n d o - s e  no fato que aqui o efeito 
endurecedor da matriz é o pre dom i n a n t e  (provavelmente devido a se 
ter tempos e t emp eratura re lati v a m e n t e  baixos). Já para os tempos 
de i a 2 horas, o efeito da melhori a da morfologia dos poros passa 
a ser o fator prepon d e r a n t e  para conferir as caracter íst icas de 
alonga m e n t o  ao material»
c)-SeleçSo dos resultados
C o m p a r a n d o - s e  os re sultados da influência do tempo no 
limite de resis t ê n c i a  e no alongamento, constata-se que para se 
obter limite de resistência de 300 MPa e alongamento de A7L, tem-se 
as seguintes p o s s i b i 1 i d a d e s“
Desses possíveis casos, foram selecionados os pontos 1 e 
2, pois o ponto 3 o bviamen te implica em maior d esvantagem econômica 
do processo, devido ao maior tempo exigido.
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Tabela 6 - Q u a d r o  esque m á t i c o  dos pontos possíveis de obtenção de 
limite de r e sistência de 300 MPa e alongamento de 4%.
3 2
P ONTO S
PARÂMETR OS
TEMP, DE SINT
< c >
7. DE C u 3P 
<%)
TEMPO DE SINT. 
( h o r a s )
1 870 3,5 1,0
r) f/ í 030 2,5 0,5
3 1030 2,0 1,0
" — P o n t o  e x t r a p o l a d o  a p a r t i r  das figu ras 2<5b e 27b.
A fim de caracteriz ar a variação dimensional, foram 
medidas as v a r i a ç õ e s  d i mensio nais longitudinais totais e após 
s i n t e r i z a ç ã o ,cujos r esult a d o s  estão apresentados  na tabela 7*
T a b e l a  7 - R e s u l t a d o s  quanto à precisão dimensional para os 
po n t o s  o t i m i z a d o s  da tabela 6, ondes
V a r i a ç ã o  dimensional percentual <%, entre parênteses) e 
a b s o l u t a  ( m í c r o n s ) .
I---------- 1---- --------------------------------------------------------------------- 1
P C\ M T <\ Q
PARÂME TROS
rVlx i \J O
SPRINGBA CK VARIA. DIMENS. VARIA. DIMENS.
< CAVIDADE) < S I N T E R I Z A D O ) T OTAL
<0,28) <0,12) <0,15)
í +250 -110 + 140
2 <0,25) <0,05) <0,20)
+230 -50 + 180
M e d i d a  a b s o l u t a  < B a e*  de m e d i d a  de BP  mm) 
d e s v i o  p a d r ã o  m á x i m o  - lâK e m  r e l a ç ã o  a média.
De modo geral, observ a-se que o " s p r i n g b a c k " para a
c o n d ição 2 é menor do que o obtido para a condição í. Isto se deve 
à menor quanti d a d e  de aditivo utilizada na condição 2. Ainda 
observ a-se que o p onto í possui melhores característi cas quanto à 
p r e c i s ã o  dimensional, visto que tanto a variação dimensional total 
quanto a v a r i a ç ã o  dimensional durante a sinterização -apresentam 
v a l o r e s  menores.
6 . 4 . - I N F L U Ê N C I A  DA G R A N U L O M E T R I A  DO ADITIVO (Cu P> NAS 
P R O P R I E D A D E S  H E C Â N I C A S  E V A R I A Ç Ã O  D I H E N S I O N A L
Eni item anterior <6.3.2.c.), consta tou-se a possib i l i d a d e  
do emprego de 2 c o m b i n a ç õ e s  (pontos í e 2) de tempe r a t u r a  de 
sinterização, tempo de s i n t erização e percentual de Cu P que 
r e s u ltam em limite de r esist ência de 300 MPa e a longamento de 4%.
No p r e s e n t e  item serão abordados as influências da 
granulometri a do a d itivo nessas duas combinações, porém no ponto 2 
u tiliz a r - s e - á  de 2,0% de Cu P e não de 2,5% de aditivo, por motivo 
de se possuir as m i s t uras já efetuadas e esse ponto se tratar de 
uma extr ap o l a ç ã o  de processo»
6 . 4 . 1 . - P R O P R I E D A D E S  M E C Â N I C A S  E V A R I A Ç Ã O  D I H E N S I O N A L
a)-Res istênc ia e alongaiaento
Os r e s u l t a d o s  obtidos q uanto ao limite de r e s i s t ê n c i a  em
ofunção da v a r i a ç ã o  da granulometr ia do aditivo (Cu P) para 870 C, 
3,5% de Cu P s i n t e r i z a d o s  por i hora (condição í> e para a 
t emperatura  de Í030°C com 2,0% de Cu P sinterizados por 30 minutos 
(condição 2) e n c o n t r a m - s e  a prese n t a d o s  na tabela 8.
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T a bel a 8 - R e s u l t a d o s  quanto à influência da gr anui oiriet r i a do 
•aditivo (Cu3P) no limite de r esist ência e alongamento.
ó  4
G R A N U L O ­
METR IAS í
CONDIÇÃO
2
T. MEDIO
MÍCRONS
L.R .
(MPa)
A.
(%)
L.R.
(MPa)
A „ 
(%>
3 325
(3,4)
2,9
(0,4)
325 
( í 9 r 5 )
------
Í0 300
(4,7)
4,0
(0,4)
275
(24,5)
6,0 
(2,75 )
<45 270
(5,9)
5,0
(0,7)
275
(5,5)
~T O / , í. _
(0,6)
E n t r e  p a r ê n t e s e s  t e m - s e  os d e s v i o s  p a d r ã o  obtidos.
Da pre sente tabela, observa-se, de modo geral, que com o 
au m e n t o  da g r a n u l o m e t r i a  utilizada tem-se uma d i m i n u i ç ã o  do limite 
de resis t ê n c i a  e um aumento do alongamento»
C o m p a r a n d o - s e  a condição í com a 2, para mesma 
granulome tria, tem-se que o limite de resi st ê n c i a  para 2 é similar 
ao obtido para a condição 1. Esse fato sugere que a utilização de 
de mais alta tem pe r a t u r a  em 2 é c ompensada pela menor quantidade 
de aditivo e m p r egada em relação à condi ção í. Quanto ao 
alongamento, o bser vou-se que para a c o n dição 2 obtiveram-se  
m e l h o r e s  r e s u l t a d o s  que para í, p r o v a v e l m e n t e  d evido à utilização 
de mais alta temper a t u r a  e menor teor de aditivo.
Finalmente, c o n s i deran do-se o o b j etivo econ ômico de 
empregar granu l o m e t r i a s  próximas a 45 míc rons (para redução do 
t e m p o  de moagem), ter-se-ia uma queda no limite de resistê ncia para 
v a l o r e s  abaixo de 300 MPa. Isto não inviabiliza o emprego de 
g r a n u l o m e t r i a s  próxim as a 45 mícrons. Para se atingir as
pr o p r i e d a d e s  mecânicas desejadas, torna-se necessário um novo 
r e a j u s t e  da temperatura, tempo de sinterização e percentual de 
a d i t i v o  da liga (com granuiomet ria de 45 m í c r o n s ) .
Por outro lado, na tabela 8, constata-se "excesso" de 
alongamento, permit i n d o  supor que um pequeno aumento da quantidade 
cie aditivo, result a r i a  em aumento da resistência, mantendo o 
a l o n g a m e n t o  em torno de 4%.
b )—Vari a ç S o  dimensional
A t abel a 9 mostra res ultados quanto à variação 
d i mens i onal .
T a b e l a  9 - R e s u l t a d o s  quanto à influência da granulometr ia do 
a d i t i v o  (Cu3P) na variação dimensional percentual (%, 
e n t r e  parênteses) e absoluta (mícrons).
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GRANULO -
MITTK> TAQ
CONDIÇ SO
IIL. 1 1 \ X ri v.)
1 2
T. MEDIO SB VARIA.DIM. VARIA.DIM. SB VARIA.DIM. VARIA.D IM
MÍCRONS SINTERIZ. TOTAL SINTERIZ. TOTAL
(0,13) (0,05) (0,19) (0,13) (0,00) (0,13)
3 + 120 +50 + 180 + 120 0 + 120
(0,23) (0,06) (0,16) (0,13) (0,01) (0,12)
í 0 +210 -60 + 150 + 120 -10 + 110
(0,22) (0,12) (0,10) (0,14) (0,04) (0,10)
<45 +200 -110 +90 + 130 -30 +90
M e d i d a  a b s o l u t a  (base de m e d i d a  de S P  mm). 
D e s v i o  p a d r ã o  m á x i m o  - <S9í em  r e la çã o à média.
De modo geral, constata-se que o aumento da g ranulometria 
do aditivo m e lhora  a precisão dimensional, em ambas as condições, 
por diminuir a variaç ão dimensional total e a variação dimensional
d ur ante a si n ter i saç ao .
Na c o n diçã o 2, obt i veranr-se menores variações 
dimen s i o n a i s  t o t a i s  em relação à condição í, p o s sivelm ente devido à 
menor q uantidade de aditivo em pregado na mistura.
N o ta- se ainda que a condição 2 apresenta menor relaxação 
do corpo de prova compact ado < "spr i n g b a c k ") que a condiçÉío í, 
resultante do menor teor de aditivo.,
6 . 5 . - I N F L U Ê N C I A  D A  A T M O SFERA DE S I N T E R I Z A Ç X O  NAS 
P R O P R I E D A D E S  ME C Â NICAS
ó 6
6.5.í.-PROPRIEDADES MECÂNICAS 
a)—Resistêncra e alongamento
Os re sul t a d o s  quanto ao limite de resist ê n c i a  e 
alongamento para ferro puro, condição í e 2, já definidas 
a n t e r i o r m e n t e , e granuloraetr ia na faixa de i0 a i2 mícrons de 
aditivo são a p r e s e n t a d o s  na figura 27-
Do p r e sent e gráfico, observa-se que para a condição í 
obteverani-se as se gui n t e s  caracter íst icass 
Para -ferro puroi
ô u a n t o  ao limite de resistência, o b s e r v o u - s e  um aumento 
s i g n ificativo s o mente  com o uso de atmosfera de G L P , a qual passou 
de Í70 para 234 MPa.
Q uanto ao alongamento, observou-se que o uso de 
a tmos feras com h i d r o g ê n i o  resulta nos melhores v a lores  <Í6%). Isto 
se deve p o s s i v e l m e n t e  à redução de óxidos p r o m o v i d a  por essa 
atmosf e r a .
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F igur a 28 - R e s u l t a d o s  q u a n t o  à influência da a t m o s f e r a
s i n t e r i z a c ã o  no l i a i t *  de r e s i s t ê n c i a  e a l o n g a m e n t o .
Para f e r r o  + 3 r 5% C u gP :
Q uanto ao limite de resistência, notou-se que todas as 
•atmosferas r e s u l t a m  em valores aproximados de 300 MPa»
Para o alongamento, apenas o vácuo possibilitou 
valor maior que 4%, ou seja, a longamento satisfatório»
C o n c l u i - s e  que para se ter, simultaneamente, 300 MPa de 
r e s i s t ê n c i a  e 4% de alongamento, apenas atmosferas contendo vácuo 
ou hidrog ê n i o  se m o s t raram satisfatórias.
Para a condi ção 2, obs ervaram-se as seguintes 
propri edades x
Para -Ferro puros
Q u a n t o  ao limite de resistência, obser v o u - s e  que a 
presenç a de carbono na atmosfera aumentou o limite de resistência 
(Í40 para cerca de 200 MPa), conforme esperado devido ao efeito de 
e n d u r e c i m e n t o  da matriz pela carbonetação da atmosfera.
N o t o u - s e  uma queda do alongamento, para as atmosferas 
c ontendo carbono, de íí,4 para cerca de 6,0%.
Para o ferro puro + 2,©% de Cu3P s
Q uant o ao limite de resistência, o bser v o u - s e  que 
novamente a tmosf e r a s  contendo carbono tendem a elevar de 260 para 
cerca de 350 MPa a resistência, devido ao efeito de ca rbon e t a ç ã o  já 
menc i o n a d o «
Para o alongamento, como era de se esperar, as atmosferas 
contendo c a r b o n o  reduzem drasticamen te o mesmo <6,í para 2,5%).
Da análise dos dados acima apresentados, conclu i - s e  que, 
nenhuma a t m o s f e r a  para a condição 2 p ropiciou s i m u l t aneamente 
limite de r esistênci a de 300 MPa e alongamen to de 4%. Deve-se 
observar que foi emp regado 2,0% de C u 3P , en quanto que o teor ideal
68
para essa c o n d i ç ã o  seria de 2,5%, conforme e x t rapol ação do item 
6.3.2.
C o n c l u i - s e  ainda que, aparentemente, o uso de atmosferas 
contendo c a r b o n o  seria viável mediante Í030 °C e 0,5 horas em duas 
situações! a p r i m e i r a  seria a utilização de 2,0% de aditivo porém 
com maior g r a n u l o m e t r  ia do niesmo (o que exigiria um nova otimização 
dos p a r â m e t r o s  de processo), ou a segunda forma seria a utilização 
de menor q u a n t i d a d e  de aditivo, visto que há um "excesso" de 
r es i st ênc i~a e insuficiência de alongamento.
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CAPÍTULO 7 
CONCLUSSES E SUGESTÕES
7 . 1 . - A S P E C T O S  G E R A I S
C o n s t a t o u - s e  a p o t e nci alidade do C u 3P como ativador na 
s i nt e r ização do ferro»
V e r i f i c o u - s e  aindà, a p o s s i b i l i d a d e  de obtenção de 
p r o p r i e d a d e s  m e c â n i c a s  moderadas (limite de r esistência  de 300 MPa 
e a l o n g a m e n t o  de 4%) com baixa temperatura de s i nt e r ização.
7 . 2 . - A S P E C T O S  M I C R O E S T U T U R A I S
7 . 2 . í.—Po r o s  í dade
a-0 uso de C u 3P sempre gera porosidade secundária, 
independente da t e m p e r a t u r a  de s i n t erização ou percentual de 
ad i t i v o  empregados.
b-0 a u m e n t o  da temperatura e tempo de sinteriza ção (0,5 
a 2 horas) p r o m o v e  arredondamento, aumento do tamanho e dimin uição 
do número de poros, sem afetar a densidade.
7-2.2.—Homogene i zaçSo
D e p e n d e n d o  do teor de aditivo e da temperatura de 
sinter ização, p o d e - s e  ter s o l u b i 1 isacão total ou parcial do Ü U 3 P  
p r e s e n t e  na mistura, independente do tempo de sinterização 
ut i1 i zado.
a-Sob condi çoes <870°C/3,5% de C u 3P e tempos de 0,5 a 2 
horas) houve s o l u b i l i d a d e  parcial do aditivo, result a n d o  numa fase 
rica em cobre, não dissolvida, ao redor dos poros. Isto evidencia 
a d i f us ão p r eferencia l do fósforo em relação ao cobre no ferro»
b-Sob c ertas condi çoes (1030°C/2,0/'» de C u 3P e tempos de 
0,5 a 2 horas) h ouve s o l u b i 1 ização total do aditivo na matriz do 
ferro»
7«2.3.-Precipitados na matriz
a-Para  todàs as condições e x p e riment ais utilizadas, 
c o n s t a t o u - s e  a p r e s e n ç a  de precipitado s (provavelmente a base de 
Fe-Cu-P) na matriz, como c o n seqüênci a da s o l u b i 1 ização parcial ou 
total m e n c i o n a d a  no item anterior»
7-2.4.—Fase intermediária
a-Para  870° C/3,5% de C u 3P e tempos de 0,5 a 2 horas, 
c o n s t a t o u - s e  a p r e s e n ç a  de uma fase '"'clara" (FegP) ao redor dos 
p o r o s .
b—Para í030°C/2,0% de C u 3P e tempos de 0,5 a 2 horas, 
não se c o n s tatou a presença de tal fase, p o s s ivelmente devido a 
menor e s t a b i l i d a d e  t e r modin âmica do Cu 3P em relação ao FeaP em 
baixas  t e m p eraturas , à maior cinética de difusão do fósforo e/ou à 
menor q u a n t i d a d e  de aditivo utilizada.
7 . 3 . - P R O P R I E D A D E S  MECÂN I C A S  E V A R I A Ç X O  D IMENS I O N A L
a-In-Fluênc ia da t e m p e r a t u r a  de sinter izaçSo e teor de 
ad i t i v o  (Cu3P )
0 a u m e n t o  do teor c!e aditivo gera um aumento de
r e s i t ê n c i a  e uma queda do alongamento»
0 a u m e n t o  da tempe ratura de s i n t e r i z a ç ã o  tende a
aumentar o limite de resistência« Por outro l a d o r obteve-se em
O v * o870 C a l o n g a m e n t o s  inferiores apenas aqueles  obtidos a ÍÍ00 C e
s u p e r i o r e s  aos o b t i d o s  nas demais temperaturas»
Para a gra nui o m e t r i a  do aditivo de í0 a 12 mícrons e 
tempo de sinter ização de 1 hora foi possível obter as propriedades 
d e s e j a d a s  (limite de r esistência de 300 MPa e al onga m e n t o  de 4%) 
para 870°C com 3,5% de Cu3p e 1030°C com 2,0% de C u 3P «
b - I n f l u ê n c i a  do tempo de s i n t e r i z a ç S o
0 a u m e n t o  do tempo para as tempe r a t u r a s  de sinterização 
de 870°C e 1030°C, para os diversos teores de Cu3P , re sultou em um 
a u m e n t o  do limite de resistên cia e do a l o n g a m e n t o  (com excessão 
em 8 7 0°C e 0,5 horas).
Para se atingir as propr i e d a d e s  desejadas, com 
g r a n u i o m e t r i a  do a d itivo de 10 a 12 mícrons, constata-se ser 
s u f i c i e n t e  a p enas 0,5 hora de sint erização em 1030°C com 2,5% de 
ad i t i v o .
c—In-fluênc ia da granulometr ia do a d i t i v o  <Cu3P)
0 a u m e n t o  da granulometr ia do aditivo tende a diminuir o 
limite de r e s i s t ê n c i a  e aumentar o alongamento.
Nas c o n d i ç õ e s  estudadas constatou-se que não é possível 
empregar g r a n u i o m e t r i a s  do aditivo próximas a 45 mícrons (a fim de 
minimizar o tempo de moagem) e obter as propr iedades mecânicas 
d e s e j a d a s .
Porém, pode-se  intuir que há viabilidade do emprego de 
granu l o m e t r i a s  m a io res que 10 mícrons mediante novo ajuste do 
percentual de aditivo, temperatura e tempo de sinterização.
d-Influência da atmosfera de sinterizaçSo
Para se atingir as pro priedades mecânicas desejadas, é 
viável o emp rego de vácuo ou hidrogênio durante a sinterização.,
Por outro lado, o emprego de carbono (na forma de G L P ) 
inviabiliza o uso de 870°C/Í hora e 3,5% de Cu P , podendo ser 
viável para í©30°C/0,5 hora, mediante novo ajuste do teor de 
ad i t i v o .
7 . 4 . - V A R I A Ç X 0  D IMENSIONAL
a~Lon9 i tud i nal
C o n s t a t a - s e  aumento da relaxação do corpo de prova 
(" s p r i n g b a c k ") com o aumento do teor de aditivo»
D e p e n d e n d o  da temperatura de sinterização e teor de 
aditivo empreg a d o s  houve inchamento ou e n c olhimento  durante a 
s i nt er i zação.
De n t r e  as condiçõe s de temperatura de si nte r i z a ç ã o  e 
percentual de a d i t i v o  que resultar am em p r o priedades mecânicas 
satisfatórias, a menor v ariação dimensional o b tida foi para 
870°C/Í hora e 3,5%  de C u 3 P , ficando a mesma na faixa de Í20 a i50
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mícrons (0,í3 a <ò ,Í7%> cm relação a cavidade da matriz (1 :: 89O
mm)
7.5.—SUGESTÕES
1-Utilizar pó de ferro nacional.
2-Efetuar a mistura em moinho de bolas e moinho de alta 
energia (para melhor quebra dos aglomerados).
3 - Sin terizar em atmos fera industrial»
4-Comp actar em matriz de mais alta rigidez»
5-Efetuar estud os mais detalhados qu anto a variação 
dimensional longitudinal e p r i n c i palmente transversal do corpo de 
prova. Avaliar também a precisão dimensional para novas 
geometrias»
ó-Verificar o afeito do aumento do tempo de permanênci a 
do Cu P líquido e/ou o efeito do aumento da temper a t u r a  de início 
de fusão do mesmo, no proce s s o  de sinterização, mediante adição de 
novos ele mentos no aditivo»
7- V e r i f i c a r  os efeit os nas p r opr iedades m e c â n i c a s  para 
tempos de s i n t e r i z a ç ã o  menores que 0,5 horas»
8-Aval.iar a influência da ta;;a de r e s f r i a m e n t o  e 
p r i n cipalmente da taxa de aquecimento. Tentar eliminar a etapa de 
retirada de lubrificante <" D E W A X I N G " ) atrav és de técnica de 
lubrificação da matriz (pode estar havendo difusão do fósforo para 
a matriz de ferro já nessa etapa do processo).
9-Adicionar carbono sólido na mistura (Fe + C u 3P + C ) .
Í0-Utilizar de r e c o m pactação (dupla sinterização) para
redução da p o r o s i d a d e  secundária.
íí-Avaliar a pos sibilidade de uso de Cu P como interface 
de peças de f erro-bronze.
1.2-Ver i f i car influência da técnica de liga (Fe + Cu 
+ Fe P versus Fe + Cu3P )»
13-estudar o mecanismo de fratura.
í 4 ~ U t i 1 izar ura maior número de corpos de prova para se 
diminuir o desvio padrão obtido.
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C 423 HOEGA NAES IRON POWDER - Catâlogo do ASC 100.29. Oct. 1980.
A NEXO I - R E S U L T A D O S  DOS ENSAIOS Q UANT O A INFLUÊNCIA DA 
T E M P E R A T U R A  DE S I N T E R IZAÇXO E TEOR DE C u gP NO LIHITE 
DE  RESISTÊNCIA.
C U 3 P (%)
870
TEMP
940
E R ATURA 
í 030
(°C)
1070 1100
0,0 ....__ í 82,5 187,0 190,0 195,0---- (2,í ) (4,2) (5,0) (2,8)
í ,25 222,7 243,3 277,3 263,7---- (23,0) (19,6) (23,2) (10,4)
2,0 253, í 255,0 318,0 309,3 299,0
(34,8) (25,0) (19,1) (25,6) (22,4)
3,5 300,0 297,0 346,3 362,3 376,0
( í 5, 9 ) (38,4) (21,8) (15,3) (29,1)
4,5 328,2 35í ,3 369,3 382,3 391,7
(5,5) ( 2 2 , 5 ) (18,6) (29,1) (19,0)
6 ,0 ,____ 435,7 443,0 460,1 451,7---- ( í 6 ,2 ) (25,1) (13,5) (25,5)
8,75 — — 454,0 493,7 463,7 487,3---- (13,5) (11,2) (20,0) (12,4)
í 2,0 _ —. — — 4í 9,7 449,3 431,7 397,3
------- ( í5,3) (29,1) (7,8) (32,1 )
LIMITE DE R E S I S T Ê N C I A  (MPa). 
DESVIO PADRSO (ENTRE PARÊNTESES).
A N E X O  II - RESUL T A D O S  DOS ENSAIOS QUANTO A INFLUÊNCIA DA 
T EMPER A T U R A  DE S I N T E R I Z A Ç X O  E TEOR DE C « 3P NO 
ALONGAMENTO.
CuaP (%>
870 940
TEMPERA TURA 
í 030
(°C)
í 070 1100
0,0 _____ 17,3 20,7 19,2 19, 1----- ( i , 3 ) (í ,7) (4,2) (1,5)
1,25 ___ _ 7,8 Í 0 ,8 13,6 11,5---- (2,0) (2,9) (2,8) (1,4)
2,0 6,2 4,9 7, í 6,4 9,2
(3,5) (2,2) (3,0) (2,4) (5,6)
3,5 4,0 2,3 3,4 3,4 9,5
(2,0) (í ,2) ( 2 , í ) (1,2) (0,4)
4,5 3,4 1,4 2,9 2,6 3,9
(0,7) (0, í ) (í ,6) (1,3) (1,9)
6,0 _ ,,, 2,4 2,7 3,1 2,2---- (0,5) (0,4) (0,3) (0,7)
8,75 _____ í ,3 í ,4 1,2 í , 3---- (0,2) (0,3) (0,2) (0,2)
í 2 , 0 ______ 0,9 ' 0,7 0,8 0,8---- (0,06) ( 0 , í  > (0,2) (0,1 )
ALONGA M E N T O  (%)«
D E SVI O PADRSO (ENTRE PARÊNTESES).
A NEXO III - R E S U L T A D O S  DOS ENSA IOS Q UANTO A INFLUÊNCIA DA
T E M P E R A T U R A  DE S I N T E R IZAÇXO E TEOR DE C u aP NA 
U A R I A Ç X O  D I M E N S I O N A L  LON GITUDINAL.
C U 3 P  ( % )
8 7 0 9 4 0
T E M P E R A T U R A
1 0 3 0
( ° C )
1 0 7 0 1 1 0 0
---------------------
C O , 0 3 3 £ 0 , 0 2 3 r . 0 , 0 0 3 £ 0 , 0 0  3
0 , 0
--------------------- + 3 0 + 2 0 0 0 0 0
( 0 , 0 ) ( 0 , 0 ) ( 0 , 0 ) ( 0 , 0  )
--------------------- [ 1 0 , 0 5 3 £ 0 , 0 6 3 £ 0 , 0 8 3 £ 0 , 1 0 3
1 , 2 5
--------------------- + 4 0 +  5 0 + 7 0 + 9 0
--------------------- ( 0 , 0 1 ) ( 0 , 0 0 ) ( 0 , 0 1 ) ( 0 , 0 9 )
C 0 , 1 7 3 £ 0 , 1 2 3 £ 0 , 1 4 3 C 0 , 2 0 3 £ 0 , 1 6 3
2 , 0 +  1  5 0 +  1 1 0 +  1 3 0 +  1 8 0 +  1 5 0
( 0 , 0 í ) ( 0 , 0 3 ) ( 0 , 0 4 ) ( 0 , 0 5 ) ( 0 , 0 4 )
£ 0 , 1 4 3 1 1 0 , 1 5 3 1 1 0 , 2 0 3 £ 0 , 4 0 3 C ; 0 , 2 3 3
3 , 5 +  1 4 0 +  1 4 0 +  1 8 0 + 3 6 0 + 2 1 0
( 0 , 0 2 ) ( 0 , 0 5 ) ( 0 , 0 2 ) ( 0 , 0 0 ) ( 0 , 0 4 )
1 1 0 , 1 7 3 1: 0 , 2 0 3 £ 0 , 2 8 3 £ 0 , 4 4 3 £ 0  , 2 9 3
4 , 5 +  1 5 0 +  1 8 0 + 2 5 0 + 4 0 0 + 2 7 0
( 0 , 0 0 6 ) ( 0 , 0 4 ) ( 0 , 0 3 ) ( 0 , 0 5 ) ( 0 , 0 5 )
______________ £ 0 , 1 4 3 £ 0 , 1 7 3 £ 0 , 4 4 3 £ 0 , 4 2 3
6 , 0
-------- +  1 3 0 +  1 5 0 + 4 0 0 +  3 8 0
-------- ( 0 , 0 4 ) ( 0 , 0 1 ) ( 0 , 0 1 ) ( 0 , 0 5 ) '
--------
£ 0 , 1 4 3 1 1 0 , 0 8 3 £ 0  , 2 7 3 £ 0 , 2 3 3
8 , 7 5
---------------------
+  1 3 0 + 7 0 + 2 4 0  . + 2 1 0
--------------------- ( 0 , 0 0 6 ) ( 0 , 0 0 6 ) ( 0 , 0 9 ) ( 0 , 1 2 )
---------------------
£ 0 , 1 8 3 £ 0 , 0 8 3 £ 0 , 0 7 3 £ 0 , 2 8 3
1 2 , 0
--------------------- +  i  6 0 + 7 0 - 6 0 - 2 0 0
---------------------
( 0 , 0 2 ) ( 0 , 0 1 ) ( 0 , 0 6 ) ( 0 , 0 7 )
VARIAÇSO D I M E N S I O N A L  L O NGITUD INAL PERCENTUAL CENTRE COLCHETES3 
VA R IA ÇSO D I M E N S I O N A L  LONGITUDINAL ABSOLUTA (MíCRONS), BASE DE 
MEDIDA DE 89 mm.
DESVIO P A D R S O  < ENTRE PARÊNTESES).
ANEXO  IV - RESUL T A D O S  DOS E N SAIOS QUANTO A INFLUÊNCIA  DA 
T E M P E R A T U R A  DE S I N T E R I Z A Ç X O  E TEOR DE C u 3P NA 
VARIAÇXO D I M E N S I O N A L  TRANSVERSAL.
CuaP < % >
8 7 0 9 4 0
T EMPER A T U R A
1 0 3 0
(°C>
1 0 7 0 1 1 0 0
0 , 0
_____ C l , 9 1 3 1 1 1 , 9 1 3 1 1 1  , 9 1 3 C l  , 9 1 3
-------- +  1 1 0 + 1 1 0 +  1 1 0 +  1 1 0
í  , 2 5
_ 1 1 1 , 9 1 3 C l  , 9 1 3 C l , 9 1 3 C l  , 9 1 3
-------- +  1 1 0 +  1 1 0 +  1 1 0 +  1 1 0
2 , 0 C 2 , 0 8 3 C l , 9 0 3 ( 1 2 , 0 2 3 C l  , 9 7  3
C 2 , 1 4 3
+  1 2 0 + 1 1 0 +  1 1 6 +  1 1 3 +  1 2 3
3 , 5 1 1 2 , 4 2 3 C 2 , 0 8 3 C l , 9 0 3 C 2 , 2 0 3
C 2 , 0 0 3
+  1 4 0 +  1 2 0 +  1 1 0 +  1 3 0 +  1 2 0
4 , 5 1 1 2 , 7 7 3 C 2 , 0 8 3 1 1 2 , 0 8 3 C 2 , 2 5 3
r o  ' ■ > c nL c .  r  c .  J  J
+  1 Ó 0 +  1 2 0 +  1 2 0 +  1 3 0 +  1 3 0
Ó  T  0
.....
C 2 , 0 8 3 C 2 , 0 8 3 C 2 , 2 5 3 C 2 , 4 0  3
-------- +  1 2 0 +  1 2 0 +  1 3 0 +  1 4 0
8 , 7 5
, ,,,, __ C 2 , 2 0 3 C l , 9 0 3 C l , 9 0 3 C l  , 9 0 3
-------- +  1 3 0 + 1 1 0 +  1 1 0 +  1 1 0
1 2 , 0
..... C 2 , 0 8 3 1 1 1 , 9 0 3 C l , 5 6 3 C l  , 3 9 3
--------------------- +  1 2 0 +  1 1 0 + 9 0 + 8  0
VARIAÇÃO D IMENSIONAL TRANSVERSAL PER CENTUAL CENTRE COLCHETES3 
V A R IAÇÃO DIMENSI ONAL LONGITUDINAL ABSOLUTA (MÍCRONS), BASE DE 
MEDIDA DE 5 mm.
ANEXO V -  RESULTADOS DOS ENSAIOS QUANTO A INFLUENCIA DO TEMPO
SINTERIZAÇXO NO LIMITE DE RESISTÊNCIA E ALONGAMENTO.
L I MIT E DE RESISTÊNCIA!:
C u a P  < % > T E M P O  (Horas)
0 , 5 í  , 0 2 , 0 0 , 5 1 , 0 2 , 0
8 7 0 ° C 1 0 3 0 ° C
0 , 0 Í Ó 4  , 7  
( 4 , 9 )
--------------------- 1 3 8 , 8
( 9 , 1 )
1 3 7 , 1  
( 2 0 , 8 )
1 8 7 , 0
( 4 , 2 )
1 7 5 , 5
( 1 6 , 8 )
2 , 0 2 4 í  , 4  
( í í , 2 )
2 5 3 ,  í  
( 3 4 , 8 )
2 7 4 , 9
( 1 0 , 2 )
2 7 1 , 9  
( 2 7 , 7 )
3 1 8 , 0  
( 1 9 , 1 )
3 4 0 , 0
( 1 0 , 8 )
3 , 5 2 6 2 , 7  
(  í  4  , 6  )
3 0 0 , 0
( 1 5 , 9 )
3 2 1 , 6
( 4 , 5 )
3 2 8 , 8  
( 1 3 , 8 )
3 4 6 , 3
( 2 1 , 8 )
4 1 7 , 8
( 1 4 , 9 )
4 , 5 3 0 8 , 7  
( 1 6 , 2 )
3 2 8 , 2
( 5 , 5 )
3 4 3 , 9
(8,9)
3 7 9 , 9
( 1 9 , 1 )
3 6 9 , 3
( 1 8 , 6 )
4 5 8 , 7  
( 1 4 , 0 )
LIMITE DE R E S I S T Ê N C I A  (MPa).. 
D E S V I O  PADRÃ O < ENTRE PARÊNTESES).
■ALONGAMENTOS
CuaP (%) TEMPO (Horas)
0,5 1,0 2,0 0,5 1,0 2,0
870°C 1030°C
0,0 11,6
(2,2) --------
11,0
(1,9)
8,5
(1,8)
20,7
(1,7)
12,1 
(2,7)
2,0 7.7
(2,6)
6,2
(3,5)
8,8
(1.2)
6,0
(2,8)
7,1
(3,0)
7,9
(1,4)
3,5 4,9
(1,8)
4,0
(0,7)
4,0
(1,2)
2,9
(1,3)
3,4
(2,1)
5,8
(1,0)
4,5 4,7
(1,4)
3,4
(0,7)
3,6
(0,9)
3,1
(1,4)
2,9
(1,6)
5,0 
. (0,7)
A L O N G A M E N T O  (%).
DE S V I O  PADRSO (ENTRE PARÊNTESES).
ANEXO VI - RESULTADOS DOS ENSAIOS QUANTO A INFLUÊNCIA DA ATMOSFERA
DE SINTERIZAÇXO NO LIMITE DE RESISTÊNCIA E ALONGAMENTO.
ATMOSF ERA C O N D I C S 0
870° C/lh/AS C 100 o 29 1030°C/0 , 5h/ASC 100.29
L I M . RESIST . 
( MPa )
ALONG.
(7.)
LIM. RESIST 
(MPa)
ALONG „ 
<Z>
V4CU0 170,0 10,8 138,1 11,4
(10,58) (2,9) (20,2) (5,2)
H IDROGÊNIO 155,0 16,0 140,0 8,5
(11,5) (2,1) (20,8) (1,8)
HIDROG Ê N I O 170,0 11,4 213,0 5,6
+ GLP (11,9) (2,8) (5,4) (2,7)
GLP 235,1 1 r 5 197,0 7,1
(15,8) (0,8) (3,1) (3,3)
D ESVIO PADRSO (ENTRE P A R Ê N T E S E S )
A TMOSFERA CONDICSO
870°C/lh/3 ,5% Cu 3 P 1030°C/0,5h/2 ,07. Cu 3 P
LIM. RESIST. 
(MPa)
ALONG.
(%)
LIM. RESIST. 
(MPa)
ALONG „ 
(%)
V4CU0 330,0 7,0 265,0 6,0
(4,1) (1,4) (36,0) (1,7)
H IDRO GÊNIO 300,0 4,0 272,0 6 r®
(15,9) (0,7) (27,7) (2,8)
HIDRO G Ê N I O 300,0 3,0 390,0 2,0
+ GLP (8,4) (0,9) (6,6) (0,2)
GLP 320,0 2,5 340,0 2,5
-------- -------- (37,9) (0,7)
DESVIO PADRSO (ENTRE PARÊNTESES).
